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RESUMO GERAL

A cor é um parametro importante na aceitacdo, por parte dos consumidores dos
produtos alimenticios. HA uma demanda por corantes naturais de origem vegetal, visto
0s impactos que os artificiais podem causar na natureza e na salde humana e até mesmo
por questbes religiosas ou ideoldgicas, impedindo que grupos ou tribos especificas
ingiram corante natural de origem animal. Diante disso, as betalainas extraidas da casca
de pitaia se tornam uma opc¢ao interessante para a producao de corantes. Pelo fato dessa
substancia ser muito instavel, a associacdo com materiais protetores tende a ser algo
interessante. O objetivo desse trabalho foi produzir, caracterizar e aplicar
microparticulas de betalainas. As cascas de pitaia foram obtidas de frutos que seriam
descartados a principio. Apos a higienizacdo, foi realizada a extracdo hidroalcéolica
para a obtencdo de um extrato rico em betalainas. Diferentes formulagdes (EPL, M10,
M30, M+G e M+P) contendo o extrato rico em betalainas, que foram produzidas
previamente caracterizadas com diferentes agentes carreadores e submetidas a medicoes
reoldgicas. Apds a secagem por liofilizacdo, foram obtidas as microparticulas de
betalainas que foram caracterizadas quanto a umidade, atividade de agua, solubilidade,
grau de caking, molhabilidade, densidade aparente, rendimento, retencdo, teor de
betalainas e cor. Além disso, foram realizados testes de FTIR, TGA e andlise
morfoldgica. As microparticulas foram aplicadas em bebida de soja, com o intuito de
Ihe conferir cor. As microparticulas apresentaram melhores caracteristicas morfolégicas
e de reconstituicdo, embora a formulacdo controle tenha apresentado os maiores teores
de betalainas. A formulacdo contendo 30% (m/m) de maltodextrina apresentou
melhores resultados, levando em consideracdo as caracteristicas de reconstituicéo,
andlises térmicas, e a estrutura morfoldgica. Foi submetida ao teste de estabilidade.
Quanto a estabilidade, foi verificado que a refrigeracdo e, principalmente, o
congelamento, foram eficazes para reduzir a perda de betalainas da bebida.

Palavras-chave: Betalainas. Liofilizacdo. Carmim de Cochonilha. Corante Natural.
Extrato de Soja.



GENERAL ABSTRACT

Color is an important parameter in food products acceptance by consumers.
There is a demand for vegetable-originated natural dyes due to the impacts which
artificial dyes may have on both nature and human health and even for religious or
ideological reasons preventing specific groups or tribes from consuming animal-
originated natural dyes. Therefore, betalains extracted from pitaia bark become an
effective choice for dyes production. Because such a substance is unstable its
association with protective materials tends to be an interesting alternative. This work
was carried out with the objective of producing, characterizing and applying betalain
microparticles. The pitaya peels were obtained from fruits that would be discarded at
first. After cleaning, hydroalcoholic extraction was performed to obtain a betalain-rich
extract. Different formulations (EPL, M10, M30, M+G and M+P) containing the
betaldin- rich extract which had been previously characterized with different drying
(maltodextrin, soy protein and xanthan gum) were produced. The apparent viscosity of
the solution was performed. After drying by freeze-drying, betalain microparticles were
obtained which were characterized for their moisture, water activity, solubility, degree
of caking, wettability, bulk density, yield, retention, betalain content, and color. In
addition, FTIR, TGA, and morphological analysis tests were performed . After that the
microparticles were applied to a soy drink to give it color. It was found that the
microparticles obtained from drying materials had better reconstitution and
morphological characteristics although the control formulation (EPL) has shown a
higher betalain content.

The formulation containing 30% maltodextrin showed better results, with
regard to reconstitution characteristics, thermal analysis, and morphological
structure, therefore, it was submitted to the stability test. Refrigeration and especially
freezing were effective in reducing the loss of betalains from the drink. We concluded
that the use of betalain dye produced from pitaya peel, containing 30% of maltodextrin
as a drying aid is a good option as a dye in soy beverages. As to stability, storage under
refrigeration or freezing was found to be a strategy of interest to preserve such
pigments.

Keywords: Betalains. Freeze-drying. Cochineal Carmine. Natural Dye. Soy Extract.
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1 INTRODUCAO

Nos tempos atuais, 0s pigmentos naturais tém ganhado a atencdo de
pesquisadores e consumidores. 1sso se deve ao fato de apresentarem, muitas vezes, mais
seguranga, quando comparados com o0s corantes quimicos. Grande parte desses
pigmentos naturais sdo compostos funcionais que podem exercer atividades bioldgicas
benéficas na saude, podendo, inclusive, auxiliar na prevencdo de diversos quadros
patoldgicos, como aterosclerose, cancer, artrite, doencas neurodegenerativas,
cardiopatias e nas demais doengas cronicas ndo transmissiveis (CAROCHO;
MORALES; FERREIRA, 2018).

Betalainas sdo um desses pigmentos naturais utilizados como corantes
atualmente. Trata-se de compostos nitrogenados e hidrossoluveis sintetizados a partir do
aminoacido tirosina. Esses pigmentos sdo caracteristicos de plantas da ordem
Caryophyllales. As betalainas sdo classificadas em dois grupos; as betacianinas (de
coloracdo vermelho-violeta) e as betaxantinas (de coloracdo amarelo-alaranjada); ambas
apresentam como precursor comum o acido betalamico (ESCRIBANO et al., 2017).

O fruto do género Hylocereus, conhecido popularmente como pitaia ou fruta-
dragdo é um cacto possivelmente oriundo da América Central e cultivado em quase todo
0 mundo atualmente. Esse fruto é extremamente atraente para os consumidores pelo fato
de exibir uma coloracdo atrativa, que pode variar de acordo com a espécie de pitaia. Os
frutos de pitaias mais comumente encontrados sdo os de casca avermelhada e polpa
branca (Hylocereus undatus) e casca e polpa avermelhada (Hylocereus costaricenses),
sendo as betalainas o composto responsavel pela pigmentacdo que confere cor
avermelhada ao fruto. Ha ainda a pitaia de casca amarela e polpa branca (Hylocereus
megalanthus) (ALVES et al., 2018).

Na industria alimenticia, o fruto de pitaia € utilizado na elaboracdo de produtos
como: bebida, sorvete, geleia e doces. Durante seu processamento, a casca é descartada.
Ressalta-se que a casca representa cerca de 20% da massa do fruto. Apesar de ser
descartada, a casca da pitaia apresenta um grande potencial para a obtencdo de corantes
naturais devido aos teores de betalainas, que sdo mais elevados dos que os encontrados
na polpa de pitaia, além de outros compostos fendlicos que contribuem para seu
potencial antioxidante. Frutos e hortalicas exibem as maiores taxas de desperdicio de
alimento, representando 40 a 50% (520 a 650 milhdes de toneladas) das perdas e

desperdicios quantitativos globais de alimentos por ano. Apesar disso, esses
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subprodutos descartados podem exibir grande valor ao serem utilizados como matéria-
prima (ALVES et al., 2018; RAVINDRAN et al., 2018).

Atualmente, um dos fatores limitantes para o uso comercial das betalainas esta
relacionado a sua estabilidade. As betalainas sdo susceptiveis a diversos fatores
intrinsecos e extrinsecos como o pH, atividade de agua (Aw), oxigénio, ions metalicos,
temperatura, exposicao a luz e atividades enzimaticas e eles podem culminar em perda
de potencial tintorial e perdas nos efeitos funcionais do pigmento. Tal instabilidade
restringe a aplicacdo das betalainas em muitos alimentos (WICZKOWSKI, 2018;
BETANCOURT et al., 2017).

Todavia, de acordo com Cutrim et al. (2019) e Rodrigues et al. (2018),
considerando a baixa estabilidade da betalaina, torna-se relevante avaliar métodos
alternativos no intuito de reduzir ao maximo sua perda no processamento e
armazenamento, de modo que a estabilidade da betalaina possa ser aprimorada por meio
do encapsulamento.

A liofilizacdo tem sido amplamente utilizada principalmente devido as baixas
temperaturas do processo, visto que muitos alimentos possuem compostos bioativos
termolabeis, perdendo sua qualidade nutricional e funcional durante o processamento
quando utiliza altas temperaturas. Na microencapsulagéo por liofilizacdo a umidade da
emulsdo congelada é retirada por sublimacdo, sob vacuo e baixa umidade; o resultado €
um tipo de esponja seca, que pode facilmente ser reduzida a pd. Estudos confirmaram a
eficiéncia do processo de liofilizacdo para encapsulamento de alimentos (MURALI et
al., 2015)

Uma das principais caracteristicas que influenciam na estabilidade de compostos
encapsulados € a natureza agente carreador. A escolha do material a ser utilizado deve
levar em conta varios fatores, como as propriedades fisicas e quimicas do nucleo
(porosidade, solubilidade, etc.) e da parede (viscosidade, propriedades mecanicas,
transicdo vitrea, capacidade de formacéo de filme, etc.), compatibilidade do nicleo com
a parede, mecanismo de controle e fatores econémicos. Os encapsulantes devem
atender, ainda, aos seguintes requisitos: boas propriedades de formagéo de filme; baixa
higroscopicidade; baixa viscosidade a altas concentragdes de solidos; aroma e sabor
suaves; facil reconstituicdo; e baixo custo. Em muitos momentos, devido ao fato de um
mesmo composto ndo englobar todas essas propriedades, usam-se misturas O material

de parede deve ser insoltvel e ndo reativo com o nucleo (AZEREDO, 2009).
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Corantes na forma de microparticulas possuem muitas aplicacbes em alimentos,
essa tecnologia pode ser usada para: estabilizar o material do ndcleo; controlar a reacdo
de oxidacgéo; proporcionar liberagdo controlada ou sustentada; mascarar sabores, cores
ou odores; prolongar a vida Util; ou preservar compostos ativos contra a perda, como
acidos graxos, pigmentos, compostos fenolicos, entre outros (AZEREDO, 2009).

Dentre os corantes ndo sintéticos, o mais utilizado atualmente é o corante natural
carmim de cochonilha, que € obtido das fémeas dessecadas do inseto Dactylopius
coccus e € aplicado em diversos produtos alimenticios por apresentar boa estabilidade e
ndo causar dano ambiental. Contudo, seu uso tem sido criticado atualmente
(AZEREDO, 2009).

Sendo assim, o desenvolvimento de corantes a base de betalainas e sua aplicacao
em bebidas de soja com sabor de morango se torna interessante do ponto de vista de
mercado, haja vista que atualmente essas bebidas tém sido produzidas em sua maioria
utilizando o corante natural carmim de cochonilha. Dessa forma, o corante de betalaina,
como sendo inteiramente de origem vegetal, atenderia as demandas de individuos que
por alguma circunstancia possuem restri¢cdes a ingredientes de origem animal, seja por
motivos ideoldgicos, culturais ou religiosos.

Diante disso, o presente trabalho teve o objetivo de se obter microparticulas ricas
em betalainas da casca do fruto de pitaia pelo método de liofilizacdo, caracteriza-las e

aplica-las em bebida de soja, a fim de acompanhar sua estabilidade.
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2. REFERENCIAL TEORICO
2.1 Familia Cactaceae: caracteristicas boténicas das plantas

As plantas da familia Cactaceae exibem uma notavel variagdo em suas formas de
crescimento, incluindo grandes formas arbdreas ou colunares, habitos globulares,
globulares agrupados, e até mesmo epifits e alpinistas. Caracterizam-se 0s cactos por
seus caules e galhos carnudos, apresentando folhas ou folhas reduzidas ou altamente
modificadas, normalmente substituidos por espinhos, cerdas ou escamas especializadas,
mantidas em uma estrutura carnosa e inchada no centro, conhecida como aerdis, que por
sua vez é entendida, de acordo com os botanicos, como uma forma reduzida de um
ramo. Grande parte das plantas dessa familia apresenta aréola, a qual se caracteriza por
ser um importante carater diagndstico das cactaceas. Entre outros varios importantes
carateres diagndsticos reprodutivos dos cactos, ha a presenca de compostos estruturais
florais tubular, pericarpos e tépalas. Os cactos sdo extremamente adaptaveis a ambientes
hostis e sdo um 6timo modelo de entendimento da biologia evolutiva das plantas
(NUZHYNA et al., 2018).

Ainda segundo os autores supracitados, folhas verdadeiras dos cactos
normalmente apresentam hastes finas, achatadas ou arredondadas, para a absorcao
eficiente da umidade disponivel em habitats secos e aridos e com pouca umidade. A
maior parte dos cactos terrestres possui pequenos ou grandes espinhos como uma forma
de protecdo contra herbivoros, assim como para evitar perda de umidade. Membros
epifitos e alpinistas da familia normalmente apresentam pelos ou cerdas, conferindo
funcdo semelhante. Esse aparato composto por espinhos, cerdas ou escamas mostra
grande diversidade entre os varios membros da familia, exibindo adaptacdes
morfologicas.

Os cactos possuem estratégias de sobrevivéncia em ambientes agressivos, pela
beleza. Eles sdo atraidos pela beleza de suas estruturas, flores e habitats. O excesso de
coleta e manejo inadequado dos recursos naturais podem ser algumas das razdes do
desaparecimento acelerado de algumas espécies (NOVOA et al., 2016).

As cactaceas exibem diversas caracteristicas de interesse, haja vista que possuem
alta resisténcia ao calor e a seca. Representantes de diferentes géneros variam em
temperatura critica e podem sobreviver usando diferentes estratégias de adaptacdo a
efeitos de alta temperatura. Por outro lado, durante os estagios iniciais de
desenvolvimento, as plantas da subfamilia Cactoideae sdo especialmente sensiveis a
condices aridas (NUZHYNA et al., 2018).
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2.1.1 Familia Cactaceae: aspectos geograficos, econdémicos e culturais

Cactaceae ¢ uma familia de plantas claramente definida, com uma estimativa de
1917 espécies e cerca de 200 géneros. A grande variedade de cactos nativos se estende
do sul da Patagbnia na Argentina a Alberta e Columbia Britanica no Canada. A
Cactaceae constitui um grupo importante em termos de posic¢do entre plantas invasoras
em todo o mundo. Cerca de 60 espécies j& se tornaram invasoras em VArios paises,
exercendo uma série de impactos ecoldgicos, sociais e econdmicos. Os cactos exibem
uma importancia econdmica e as espécies foram introduzidas em varias localidades do
mundo para consumo humano, forragem animal e para fins medicinais e ornamentais
(NOVOA etal., 2016).

A Cactaceae esta entre os grupos mais difundidos e dominantes de plantas
invasoras na Africa do Sul, sendo importante para uma série de atividades para a regio,
como a horticultura e agricultura comercial e de subsisténcia, onde sdo criados para
alimentos, frutas e forragens para animais. Os cactos apresentam varios beneficios
socioeconémicos importantes na Africa do Sul. Cerca de 300 espécies de cactos s&o
importadas anualmente para fins de horticultura ornamental. O interior arido do pais
oferece um ambiente de condicGes favoraveis para o estabelecimento de espécies
adaptadas a seca, como cactos. Africa do Sul, por exemplo, é um hotspot global de
invasbes de cactos, com uma das maiores diversidades de espécies de cactos
naturalizadas fora da faixa nativa da familia (NUZHYNA et al., 2018).

2.1.2 Pitaia: uma cactacea ainda pouco explorada

A pitaia, também chamada de fruta-dragdo, é um fruto rdstico pertencente a
familia Cactaceae e ao género Hylocereus. Acredita-se que seja originaria da América
Central. Atualmente, seu cultivo se da em paises como Vietna, Taiwan, Malasia,
Tailandia, entre outros. Diversas espécies e variedades de pitaia sdo encontradas, sendo
a Hylocereus undatus (casca avermelhada e polpa branca) a que apresenta maior
produgdo e consumo. “Pitaia vermelha” é chamada dessa forma devido a sua coloragdo
avermelhada presente em sua casca. Ainda segundo os autores citados acima, esse fruto
é considerado tropical, ndo climatérico, pouco acido, com sabor levemente adocicado.
Sua deterioracao é com relativa facilidade e sua vida pds-colheita € relativamente curta,

ocorrendo em torno de 10 dias em condi¢Oes ambiente. A refrigeracdo prolonga o seu
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tempo de prateleira, contudo, ha riscos de danos pelo frio em temperaturas inferiores a 8
°C (ALVES et al., 2018).

O fruto de pitaia gerou um consideravel interesse do consumidor devido a sua
cor atraente e conteudo de micronutrientes e compostos fitoquimicos. Sua planta é
considerada um cacto de videira tropical e € a espécie mais cultivada na familia dos
cactos. Originario da América Central € usado como cultivo ornamental e as frutas e
receberam o nome das margens onduladas de suas costelas. As hastes sdo escassas,
rastejando ou escalando com muitos galhos, articulagbes e nervuras e raizes aéreas
visiveis. A pitaia produz uma enorme flor semelhante a trombeta e uma grande fruta
colorida com escamas semelhantes as de uma alcachofra. A massa solida de carne
branca dentro da fruta vermelha ou rosa € animada por pequenas sementes pretas, e a
fruta geralmente é sem espinhos. Esse cacto é facilmente cultivado em areas quentes e é
sensivel a temperaturas acima de 40 °C e abaixo de 10 °C. O fruto de pitaia apresenta
agua em abundancia e crescem bem em paredes, arvores ou trelicas (HARLEV et al.,
2013).

Devido ao desenvolvimento de sistemas de defesas das cactaceas contra
condicdes adversas, como clima desfavoravel e escassez de &gua, locais com alta
radiacdo, pobreza no solo, etc., elas produzem compostos fitoquimicos, como
alcaloides, flavonoides, terpenos e taninos, que ja demonstram bioatividade notavel
contra doengas humanas como o cancer e o diabetes, no contexto epidemioldgico atual,
tratam-se de complicacGes patologicas de extremo impacto para o ser humano
(HARLEV et al., 2013).

Diversos trabalhos in vitro tém sido realizados com pitaia. Kim et al. (2012)
verificaram o conteddo total de polifenois, flavonoides e a atividade antioxidante de
extratos de pitaias de polpa e casca avermelhadas e de polpa branca e casca
avermelhada, coletadas em uma ilha na Coreia do Sul. Foi investigada sua agédo
antiproliferativa em canceres no &mbito celular. Os extratos metandlicos das cascas de
ambas as pitaias mostraram atividade antiproliferativa contra células gastricas humanas
e cancer de mama.

A casca de pitaia exibe um efeito inibidor do crescimento de células
cancerigenas de melanoma B16F10 maior do que a polpa. Em outro estudo, realizado
por Harlev et al. (2013), células MCF-7 em proliferacdo foram tratadas com extratos
metandlicos de frutos de cacto. Os extratos exibiram notavel inibicdo da proliferacdo

celular. Os resultados foram atribuidos a eliminagdo do Oxido nitrico indutor da
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proliferacdo celular por fitoquimicos incluidos no extrato de frutas, resultando na
inibicdo da proliferacao celular MCF-7.

Kim et al. (2012) divulgaram uma composicdo farmacéutica anticarcinogénica
contendo extrato de pitaia de polpa branca e casca avermelhada capaz de suprimir a
proliferacdo de células cancerigenas, também podendo ser usada para a prevencdo e
tratamento de cancer.

Embora tenha ocorrido uma grande expanséo do cultivo de pitaia tanto no Brasil
como em outros paises, a cultura necessita de informacdes cientificas que subsidiem a
definicdo de sistemas de producdo mais adequados as condicGes edafoclimaticas
brasileiras (HARLEV et al. 2013),

Um exemplar de fruto de pitaia, da espécie Hylocereus undatus, pode ser

observado na Figura 1.

Figura 1 - Exemplares de frutos de pitaia

Fonte: Do autor (2021).

2.1.3 Distribuicéo geogréfica e aspectos historicos e econdémicos dos frutos de pitaia
A planta pitaia tem sido utilizada ha centenas de anos pelos povos indigenas das
Américas. Todavia, atualmente o fruto de pitaia € cultivado e comercializado em mais
de 20 paises como uma nova frutifera. Acredita-se que os frutos de pitaia sejam nativos
da América Central (MERCADO-SILVA, 2018).
Os membros da familia Cactaceae foram conhecidos na Europa ap0s a
descoberta da América. O primeiro registro na literatura acerca de pitaias esta na
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“Historia Geral e Natural das Indias”, publicada em 1535 e escrita por Fernandez de
Oviedo y Valdés, o primeiro relator do Novo Mundo. No capitulo XXVI, a frase a
seguir, “Os cardones que nascem da fruta que pitaiaya” (cacto do qual nasce o fruto
conhecido como pitaia), poderia se referir ao cacto em forma de coluna chamado pitaia
no México (ORTIZ-HERNANDEZ e CARRILLO-SALAZAR, 2012).

Atualmente, além de no Brasil, os frutos de pitaia s&o comercialmente cultivados
nas Bahamas, Bermudas, Indonésia, Colémbia, Israel, Filipinas, Myanmar, Malasia,
México, Nicardgua, norte da Australia, Japdo, Sri Lanka, sul da China, Taiwan,
Tailandia, Vietna e indias Ocidentais (MERCADO-SILVA, 2018).

Nas ultimas duas décadas, a area de cultivo de pitaia cresceu no mundo todo
devido aos atributos de seus frutos e retornos econdmicos. Os caules, frutas e flores da
planta sdo usados tanto em alimentos quanto em medicamentos (BAUTISTA-CRUZ;
MARTINEZ-GALLEGOS, 2015).

No Meéxico e na América Central, varias espécies de Hylocereus sdo cultivadas
em pomares familiares utilizando tecnologia basica. Enquanto isso, Malasia, Tailandia,
Estados Unidos e, principalmente, Vietna e Israel, utilizam tecnologia avancada,
resultando em altos rendimentos, principalmente em no Vietnd e Israel, onde sao
colhidos mais 40 t ha™ de frutas (ORTIZ-HERNANDEZ e CARRILLO-SALAZAR,
2012).

Acredita-se que o termo “pitaia” faga referéncia a palavra haitiana que, significa
“fruto escamoso”. Ha outros que defendem que a palavra “pitaia” seja uma palavra
quichua (Antilhas) introduzida pelos conquistadores espanhéis e se refere a qualquer
fruta carnuda, suculenta e comestivel de um cacto. Nas Ameéricas Central e do Sul,
"pitaia” e "pitahaya” ttm o mesmo significado, no entanto, no México, “pitaiaias” é
usado para frutas de cactos epifiticos como Hylocereus, enquanto “pitaia” ¢ usado para
frutas de cactos semelhantes a colunas (ORTIZ-HERNANDEZ; CARRILLO-
SALAZAR, 2012).

2.2 Betalainas

Betalainas é uma classe de pigmentos hidrossollveis produzidos por plantas,
incluindo beterraba vermelha, amaranto, pera espinhosa e fruto de pitaias vermelhas
(ESATBEYOGLU et al., 2015; POLTURAK e AHARONI, 2019). A estrutura quimica

geral da betalaina € exibida na Figura 2.
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Figura 2 - Estrutura quimica geral da betalaina.

HOOC N OO H
H

Betalaina

Legenda: (A): Acido betalamico presente em toda molécula de betalaina. (B): Esta estrutura
podera representar tanto a betacianina quanto a betaxantina, dependendo da identidade dos
radicais 1 e 2. Nas betacianinas, R= glicose ou &cido glucurdnico. As betaxantinas possuem um
anel di-hidropirinico.

Fonte: Souza, (2012).

As betalainas sdo pigmentos vacuolares nitrogenados presentes em flores e
frutos de muitas cariofilas e exibem propriedades antioxidantes, anti-inflamatdrias e até
mesmo anticarcinogénicas. Sreekanth et al. (2007) verificaram que a betanina,
composto mais abundante de todas as betalainas, isolado dos frutos de pera espinhosa,
reduz a proliferacdo dependente da dose e do tempo das células K562 de leucemia
mieloide crénica humana. Os resultados também indicaram que a betanina induz
apoptose nas células K562 por meio de uma alteracdo na integridade da membrana
mitocondrial, levando ao vazamento de mitocondrias para o citosol, regulacdo negativa
de Bcl-2 e reducdo no potencial de membrana.

Nos altimos anos, diversos trabalhos in vitro e in vivo demonstraram que as
betalainas apresentam atividades antioxidantes, antimicrobianas, anticarcinogénica,
hipoglicémica, aumentam o HDL-colesterol e reduzem o LDL-colesterol
(GENGATHARAN et al., 2015).

Em 1957, as betalainas foram denominadas erroneamente como ‘“‘antocianinas
nitrogenadas”. Em seguida, observaram que antocianinas e betalainas, além de serem
pigmentos diferentes, sdo mutualmente exclusivos e, portanto, ndo sdo encontrados
concomitantemente na mesma planta. Nos dias atuais, sdo conhecidas como “cromo
alcaloides”, devido a presenca de um atomo de nitrogénio no grupo croméforo (KHAN;
GIRIDHAR, 2015 e AZEREDO, 2009).

Atualmente um dos fatores limitantes para o uso comercial das betalainas esta
relacionado a sua estabilidade. Esses pigmentos sdo sobremaneira susceptiveis a fatores

intrinsecos e extrinsecos como o pH, Aw, oxigénio, ions metélicos, temperatura
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exposicdo a luz e atividades enzimaticas e esses interferentes podem acarretar na perda
de potencial tintorial e propriedades funcionais do pigmento. A instabilidade das
betalainas restringe seu campo de aplicagdo em muitos alimentos (BITANCOURT et
al., 2017).

2.2.1 Processo de extracao de betalainas

A extracdo € uma etapa de grande importancia para a obtencdo de compostos
funcionais, interferindo no isolamento, identificacdo e, por consequéncia, em sua
utilizacdo posteriormente (RADHAKRISHNAN et al., 2013; CISSE et al., 2012).

Matrizes alimentares de origem vegetal possuem uma composi¢cdo com diversos
constituintes além de seus corantes, como por exemplo, 0s macros e micronutrientes e
compostos fitoquimicos. Diante disso, ndo ha métodos especificos para a obtencdo dos
pigmentos. Todavia, é exibida, na literatura cientifica, a frequente realizacdo da
extracdo sélido-liquido com a utilizacdo de solventes, de modo a se obter os compostos
de interesse. Esse tipo de extracdo trata-se de um dos métodos mais utilizados para se
obter extratos de pigmentos naturais (ACHKAR et al., 2013; ANDREO; JORGE, 2014).

A extracdo sélido-liquido para se isolar compostos fitoquimicos de interesse se
da por meio da imersdo de uma matriz alimentar vegetal s6lido em um solvente liquido,
seja aquoso, seja organico, com o intuito de transferir o contetdo de interesse da matriz
solida para a solucdo (SANTOS, 2018).

2.3 Aproveitamento de subprodutos agroindustriais

Com o aumento da industrializacdo do setor agricola, a geracdo de subprodutos
resultante representa um desafio ambiental significativo. A maioria dos subprodutos
gerados pelas industrias agroalimentares sdo ricos em nutrientes e podem formar
criadouros de microorganismos causadores de doencas se deixados sem tratamento e
com tratamento inadequado. Curiosamente, esses subprodutos podem servir como
matéria-prima para a producgéo de produtos de valor agregado ou como fonte de energia
renovavel. Mais de 30% (aproximadamente 1,3 bilhdo de toneladas) produzidos no
mundo para consumo humano é perdido ou desperdicado todos os anos (RAVINDRAN
etal., 2018).

As industrias agricolas produzem a grande quantidade de residuos todos 0s anos.
Se esses subprodutos forem liberados para 0 meio ambiente sem procedimento de

descarte adequado, podem causar poluicdo ambiental e efeito prejudicial a salde
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humana e animal. A maioria dos residuos agroindustriais ndo é tratada e é descartada
por queima, ou aterro ndo planejado. Esses residuos ndo tratados podem criar diferentes
problemas com as mudancas climaticas, aumentando o nimero de gases de efeito estufa.
Ha dois tipos diferentes de residuos agroindustriais, isto €, subprodutos agricolas e
industriais. Subprodutos de campo séo residuos presentes no campo apds 0 processo de
colheita. Esses residuos de campo consistem em folhas, caules, sementes vagens e
caules, enquanto os residuos do processo sdo subprodutos presentes mesmo depois que
a colheita é processada em recursos alternativos valiosos (SADH et al., 2018). Um

esquema do que foi exposto acima pode ser visualizado na Figura 3.

Figura 3 - Tipos de subprodutos agroindustriais.

Residuos agroindustriais

residuos agricolas

residuos industriais

= casca de batata
residuos residuos de casca de laranja
de campo processo casca de mandioca
caules ascas mtwOleo de amendoim
sementes ’
talos raizes f=>oleo de coco
folhas melaco =510 de soja
ementes

Fonte: Adaptado de Sadh et al., (2018)

Vaérios estudos foram realizados nas Gltimas décadas, examinando a utilizacdo
efetiva de residuos da agroindistria como uma possivel matéria-prima para a producéao
de produtos de valor agregado. A maioria desses estudos foi realizada em paises cujas
economias dependem fortemente da agricultura (RAVINDRAN et al., 2018).

2.4 Corantes vermelhos empregados em alimentos

A cor é um parametro importante na aceitacdo dos consumidores em relacao aos
produtos alimenticios. Tais consumidores estdo cada vez mais exigentes acerca dos
ingredientes do produto, como por exemplo, o tipo de corante que por ventura tenha
sido utilizado, haja vista que esses corantes fornecem informac6es sobre o frescor,

seguranca e as demais caracteristicas sensoriais do produto. Muitos consumidores
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apresentam uma preferéncia por corantes naturais em comparagao aos sintéticos, por
conta das crescentes preocupagfes com a salde. Sendo assim, a industria sempre
procura plantas pigmentadas solubilizadas como novas fontes de corantes (AKOGOU et
al., 2017).

Os corantes sdo compostos deliberadamente incrementados a alimentos, bebidas,
e até mesmo a produtos farmacos e cosméticos, com o intuito de conferir cor. Os
corantes podem estar disponiveis na forma de liquidos, pos, géis e pastas, jA que
contribuem para o desenvolvimento de produtos esteticamente mais atraentes,
influenciando no sabor percebido e simulando uma cor mais natural (MOTTA et al.,
2019).

Os corantes sintéticos sdo adicionados em processos devido a sua alta
estabilidade em condicbes de alta temperatura e presenca de luz e oxidantes, além de
apresentar baixo custo e uma melhor qualidade de pigmentacdo aos corantes naturais,
todavia, apesar de a producdo de novos corantes sintéticos estarem continuamente
aumentando, hd questdes importantes a serem esclarecidas: varios desses corantes
sintéticos sdo resistentes a degradacdo no meio ambiente. Ao tingir os produtos de
interesse, de 15 a 20% dos corantes sdo perdidos e, por consequéncia, podem
contaminar o meio ambiente com o efluente da indUstria. Para a remocgdo desses
corantes sintéticos de aguas residuais, varias técnicas de conservacdo tém sido
utilizadas, incluindo processos de tratamento fisico, quimico e bioldgico. Contudo, tais
métodos ndo se mostram totalmente eficazes para a degradacdo desses compostos por
conta de suas complexas estruturas (AKOGOU et al., 2017).

Estima-se que 28% de corantes sdo depositados no meio ambiente sem nenhum
tratamento prévio; além disso, varias séo as fontes de metais pesados em aguas residuais
(AHMED et al., 2010).

O Unico objetivo dos corantes artificiais é conferir cor aos alimentos. Essas
substancias ndo apresentam bioatividade de interesse para o ser humano. Segundo a
Agéncia Nacional de Vigilancia Sanitaria (ANVISA), estudos toxicolégicos mostram
que corantes ndo fazem mal a satde se usados nos limites definidos pela legislacéo. Por
outro lado, ainda existem controvérsias quanto aos seus maleficios. Atualmente, os
trabalhos tém mostrado que 0 uso excessivo desses corantes pode causar outros
problemas de seguranca alimentar; por exemplo, pode levar criangas a um
comportamento hiperativo, pode possuir efeitos cancerigenos, causar dermatite alérgica

e irritacdo da pele. Além disso, podem apresentar efeitos eco toxicologicos negativos e
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bioacumulacdo em animais. Sendo assim, cada vez mais, produtores de alimentos estdo
se voltando para o uso de corantes de origem natural (ZHANG et al., 2019).

De acordo com a Associagdo Internacional de Fabricantes de Cores (IACM,
2010), uma associacdo comercial de fabricantes e usuarios de corantes alimentares, 0s
corantes artificiais aprimoram e corrigem as cores naturais, bem como fornecem uma
identidade colorida aos alimentos que seriam virtualmente incolores. Em adicéo, ainda
compensam as cores naturais perdidas durante o armazenamento e fornecem uma
maneira de identificar rapidamente produtos farmacéuticos e suplementos alimentares.

No mercado, tanto 0s corantes sintéticos quanto os corantes naturais encontram-
se disponiveis. Os sintéticos sdo estaveis a luz, oxigénio, calor e pH, apresentam baixos
custos de produgéo, alto poder tintorial e sdo considerados seguros do ponto de vista
microbiologico. Sua adicdo nos alimentos tem por objetivo especifico conferir
coloracdo. No entanto, o uso desses corantes é limitado, pela sua toxicidade e seu uso
tem diminuido a cada ano. Nesse contexto, ha uma grande procura por produtos mais
saudaveis e menos artificiais e sem evidéncias de danos a saude. Dentre os corantes
naturais mais empregados na industria alimenticia, estdo os extratos de urucum, carmim

de cochonilha, circuma, betalainas, clorofilas e antocianinas (SAITO, 2014).

2.4.1 Corante natural carmim de cochonilha

Dos corantes naturais, o corante natural carmim de cochonilha é um dos mais
consumidos no mundo. Ele apresenta as vantagens de ser versatil, possuir boa
estabilidade ao calor, a luz e as condi¢es oxidativas. O carmim de cochonilha é um
corante de coloracdo avermelhada obtido das fémeas dessecadas do inseto Dactylopius
coccus (Costa) conhecido popularmente como cochonilha. Esse inseto é pertencente a
familia Dactilopiidae, a qual se apresenta amplamente distribuida e cujos membros
vivem em associagdo. O Dactylopius coccus vive como parasita sobre cactos dos
géneros Opuntia e Nopalea de habitat fundamentalmente na América do Sul e da
América Central (FRANDSEN et al., 2018).

As fémeas adultas do inseto apresentam em seu interior um liquido avermelhado
com um teor aproximado de 20% de &cido carminico, que € um composto organico
derivado da antraquinona. A extracdo do &cido carminico é feita a partir das fémeas
secas do inseto e a complexacdo dele com os ions de aluminio e calcio forma o
pigmento natural carmim conhecido como laca, de larga importancia comercial. Existe

diferenga na nomenclatura entre o material cru oriundo dos corpos secos das fémeas do
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inseto e entre o ingrediente ativo de cor vermelha o qual aparece em produtos
comerciais de marcas cientificas e entre o complexo metalico coordenado dos ions
aluminio e/ou célcio com 4&cido carminico com outros compostos vitais para usos
especificos de um determinado produto geralmente produzido a partir da cochonilha que
é vendido como pigmento insoltvel precipitado com calcio ou outros ions metalicos.
Sendo esses os termos que devem ser utilizados respectivamente: “cochonilha”, “acido
carminico” e “carmim” (FRANDSEN et al., 2018).

O corante foi descoberto na América Central e parte da América do Sul por
exploradores espanhdis no século XV e XVI. A Espanha manteve o monopoélio da
exportacdo por 300 anos, exportando cerca de 50 a 160 toneladas anualmente, sendo
somente 0 ouro e a prata mais importantes. Recentemente, os derivados da cochonilha
voltaram a se tornar muito populares na década de 1980, quando os corantes sintéticos
comecam a ser associados a doencas. Estima-se que cerca de 800 toneladas por ano de
corantes da familia dos coccideos sejam utilizados na atual producdo industrial
(DAPSON, 2007; MAZZEO, 2019; FRANDSEN et al., 2018).

O corante carmim ¢ aplicado em uma grande variedade de produtos alimenticios.
A lista engloba tanto alimentos doces quanto salgados. Em alimentos salgados, é
utilizado em molhos culinarios e carnes processadas, por exemplo. Dentre os alimentos
doces, estdo as bebidas, sorvetes, iogurtes, balas, recheios de biscoitos, geleias, entre
outros produtos. A sua Unica limitacdo técnica é a baixa solubilidade em pH < 3,0,
devendo ser aplicado em alimentos com pH acima de 3,5 (HAMERSKI et al., 2013).

As indicagdes mostram que o carmim caminha em uma linha ténue entre sua
facilidade de uso, sua origem natural e seu efeito na inducdo de repudio, ou seja, um
sentimento de nojo em muitas pessoas. Um trabalho transversal realizado por Muller-
Maatsch et al. (2019), na Alemanha, teve como objetivo esclarecer as atitudes de
consumidores em relacdo a aceitagdo de produtos com adi¢do do corante carmim de
cochonilha, sabendo que se trata de um inseto. O estudo contou com 625 pessoas e foi
realizado por meio de um questiondrio auto administravel. Como resultado, 0s
pesquisadores viram que 61,6% dos entrevistados ndo gostaram da aplicacdo de
corantes de origem animal, 24, 8% foram neutros e 13,6% viram com positividade 0 uso
de corante de origem animal. Percebeu-se também que a maioria dos entrevistados
demonstrou dificuldade na interpretacéo de rotulos e nas informagdes acerca do carmim.
Os entrevistados demonstraram ainda uma preferéncia por corantes extraidos de

derivados de plantas em vez do corante de carmim. Muitos mostraram associar o
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corante de carmim a plantas, pelo fato de muitas vezes estar acompanhado da palavra
“natural” no rétulo, causando confusdo no entendimento de consumidores. Além disso,
0s autores mostraram que vegetarianos possuiam atitudes extremamente rigidas contra o
consumo de ingredientes utilizando o carmim de cochonilha e se mostraram dispostas a
pagarem por um valor mais alto para buscarem alimentos com ingredientes a base de
plantas. Pessoas do género feminino também mostraram maior aversdo ao carmim,
porém, elas relatavam o motivo de “nojo” para a ndo aceitagdo. Fatores religiosos
também influenciaram na aceitacdo, pelo fato de algumas religides ndo realizarem o
consumo de alimentos com ingredientes de origem animal. Por fim, os autores
concluiram que era recomendavel a substituicdo do corante carmim de cochonilha por
corantes de pigmentos derivados de plantas, por exemplo, carotenoides, betalainas e
antocianinas.

OrganizacGes de defesa dos direitos dos animais e pessoas adeptas
do veganismo criticam a préatica de obtencdo do corante a partir do inseto cochonilha.
Tais grupos alegam que é antiético cruel e fatil matar milhdes de animais para tal
finalidade. Veganos frequentemente realizam campanhas para divulgar o processo de
fabricacdo do corante carmim, além de promover o boicote aos produtos que o contém.
Cerca de 155 mil insetos sdo necessarios para a obtencdo de 1 kg de corante
MAATSCH et al. (2019)

2.4.2 Betalaina como um corante natural

Uma opcéo de corante natural que vem sendo utilizado é o corante produzido a
partir das betalainas. A beterraba (Beta vulgaris, L.) € um dos principais alimentos
utilizados para a extracdo de betalainas, com o intuito de comercializad-la como um
corante natural. As preparacdes, no entanto, apresentam algumas desvantagens como,
por exemplo, o chamado “sabor de terra” que esta associado a presenga de derivados da
geosmina e pirazina, bem como a presenca de altas concentragdes de nitrato, associado
com a formacgdo de nitrosaminas cancerigenas. Por esse motivo, atualmente ha uma
demanda por fontes alimentares alternativas de betalaina. Como consequéncia dessa
demanda, frutos de plantas da familia Cactaceae tém sido propostos como uma boa
fonte de betalaina, oferecendo preparacBes com um espectro de cores mais amplo e
sendo desprovido dos inconvenientes da beterraba mencionados (ESQUIVEL, 2007).

A alteracdo quimica nas estruturas dos alimentos esta comumente relacionada

com mudangas em sua coloracgdo, as quais podem comprometer o apelo comercial, 0s


https://pt.wikipedia.org/wiki/Veganismo
https://pt.wikipedia.org/wiki/Carmim

28

efeitos positivos a saude e sua seguranca. Sabe-se que as betalainas dos alimentos séo
extremamente sensiveis ao processamento, tal como o tratamento térmico, que pode
causar um decréscimo na fragdo betanina/isobetanina. Diante disso, foram
desenvolvidos estudos a fim de se compreender como ocorre 0 processo dessa
degradacdo. Apesar de isso ainda ndo estar totalmente elucidado, algumas vias de
degradacdo ja foram compreendidas. As reacBes bioquimicas de degradacdo das
betalainas mais comuns as quais ja se conhecem, sdo a isomerizacao, a glicélise e a
hidrdlise (ESTEVES, 2016).

Diversas condi¢des extremas no processamento, como meios fortemente acidos,
altas temperaturas ou ainda presenga de enzimas como a (-glicosidase podem culminar
na quebra da ligacdo da betanina com a glicose, ocasionando uma separacao
batocrdmica. Outra via de degradacdo é a hidrolise, na qual se pode observar sua
ocorréncia nas altas temperaturas do tratamento térmico. Nessa situacdo ha a quebra da
ligagdo aldimina dessas betalainas. Na betanina, betalaina que ocorre principalmente na
beterraba vermelha; ja que quebra produz acido betaldmico e ciclodopa-5-O-glicosideo,
reduzindo seu poder colorante e deslocando a cor em direcdo ao amarelo. Entretanto, a
hidrolise da betanina pode ser reversivel. Essa recuperacdo pode ocorrer com a
condensacdo da base de Schiff, que pode ser beneficiada por fatores como o ajuste ao
pH 6, o resfriamento imediato ap06s o tratamento térmico e a abstencdo de oxigénio. Em
funcdo disso tudo, o conhecimento dos fatores enddgenos, do ambiente e o0s
mecanismos envolvidos na estabilidade das betalainas sdo de muita relevancia para a

producdo de um corante natural aplicavel em alimentos (SANTOS, 2017).

2.5 Microencapsulacéo

A técnica de microencapsulacdo (ME) é um processo no qual ocorre a formacéo
de microparticulas, em que um ingrediente ativo é recoberto por uma fina camada de
outro material; essa técnica permite o isolamento e a manutencdo de substancias ativas
no interior da microestrutura, favorecendo a protecdo do composto ativo contra diversas
adversidades do meio, permitindo estabilidade do produto, aumentando a vida util e
promovendo a liberacdo controlada do ingrediente encapsulado em condicBes pré-
determinadas. A ME € uma técnica baseada na formacdo de uma estrutura de protecéo
chamada, entre outros nomes, de material de parede, recobrindo uma substancia de
interesse, chamada de substancia ativa, para sua protecéo e liberacdo controlada. A ME

também pode ser definida como a tecnologia de protecdo de materiais ativos na forma



29

de solidos, liquidos ou até mesmo gasosos. Esses materiais sdo protegidos em camadas
poliméricas que podem vir a liberar o material sob condicBes especificas e, ainda, em
taxas controladas de velocidade e quantidade (ALVIM et al. 2016; MATTE, 2013;
MAHAM; ESCOTT-STUMP, 2012; PEREIRA et al., 2018; SANTOS et al., 2020;
COSTA et al., 2015).

Pereira et al., 2018 definem a ME como uma técnica em que pequenas particulas
ou goticulas sdo protegidas por um revestimento ou sdo incorporados a uma matriz
homogénea ou heterogénea, de modo a se obter microparticulas com varias
propriedades uteis.

A indGstria de alimentos espera propriedades cada vez mais complexas dos
ingredientes alimentares e elas muitas vezes s6 podem ser fornecidas por meio da
técnica de ME. Essa técnica foi usada no passado para disfarcar o sabor desagradavel de
certos ingredientes e também para simplesmente converter liquidos em solidos.
Todavia, recentemente, o conceito de liberacdo controlada do ingrediente ativo
encapsulado no lugar certo e na hora certa se tornou mais interessante. Essa liberagéo
controlada dos ingredientes pode melhorar a eficacia dos aditivos alimentares, aumentar
a faixa de aplicacdo dos ingredientes alimentares e garantir a dosagem ideal. Com
propriedades de liberagdo controlada cuidadosamente ajustadas, a técnica de ME néo €
apenas um valor agregado, mas também é a fonte de ingredientes totalmente novos com
propriedades incomparaveis (GOUIN, 2004).

Nos estudos de ME, os encapsulantes geralmente empregados sao hidrocoloides
de gomas vegetais, gelatina, amido modificado, dextrinas, lipideos, emulsificantes,
quitosana, entre outros. Quanto a morfologia, classifica-se o produto como
microcapsulas ou microparticulas. As microparticulas sdo classificadas segundo a sua
estrutura, podendo ser microcapsula quando ela possuir um nucleo com o material ativo,
envolto por uma membrana que foi composta pelo agente de parede, ou ainda, pode ser
classificado como microesfera quando o material ativo esta disperso por toda a matriz
polimérica composta por uma matriz homogénea e, nesse caso, o material encapsulado
pode ser incorporado & matriz polimérica por meio da adsorcdo ou ligacdo covalente
(MATTE, 2013).

O uso de ingredientes funcionais que podem agregar valor ao produto final, com
foco na promocdo da saude e bem-estar da populagdo, aumentou o mercado de
alimentos. Nesse sentido, 0s vegetais tém sido uma matéria-prima altamente exigida

para criar ingredientes para uma utilizacdo nova. O incremento de ingredientes
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funcionais nos alimentos é muitas vezes limitado devido ao sabor residual e
instabilidade durante o processamento e armazenamento. Técnicas de encapsulamento
sdo comumente usadas para superar essas limitagdes e desenvolver produtos de maior
valor agregado (GOUIN, 2004).

Atualmente, quase todo material que necessite ser protegido, isolado de outros
compostos, ou até mesmo ter sua liberacdo controlada, pode ser encapsulado. Tendo em
vista a importancia dessa técnica. Deve-se ter atencdo dedicada a escolha do método a
ser utilizado para a encapsulacdo, que deve estar de acordo com a aplicacéo que foi dada
a microparticula, tamanho desejado da capsula, mecanismo de liberacdo do nucleo e as
propriedades fisico-quimicas tanto do agente ativo quanto do material encapsulante. Os
métodos de preparacdo de microparticulas classificam-se: a) Métodos Fisicos: Spray
drying (secagem em atomizacao); Spray chiling (nebulizacdo em corrente de ar frio);
Spray cooling, cocristalizacdo e liofilizacdo. b) Métodos Quimicos: Inclusdo molecular
e polimerizacgdo interfacial; c) Métodos Fisico-quimicos: coacervacdo, separacao de fase
organica em formacao de lipossomas e a gelificacéo i6nica (MATTE, 2013).

2.5.1 Microencapsulacéo pelo processo de liofilizacdo

A liofilizagdo, ou freeze-drying, trata-se de um processo delicado de
conservacao de produtos devido as baixas temperaturas em que a secagem ocorre.
Consiste na secagem de um produto antecipadamente congelado no qual a maior parte
do solvente é removida pelo processo de sublimacdo. O método resulta em produtos de
6tima qualidade, haja vista que minimiza as modificacGes relacionadas as altas
temperaturas; dessa forma, € utilizada com o intuito de reduzir as perdas dos
componentes volateis ou termossensiveis. O processo tem por objetivo estabilizar
produtos (diminuicdo da atividade de agua), por meio de uma série de operacdes em que
0 material é submetido durante o processamento: congelagdo, sublimacdo, secagem a
vacuo e armazenagem do produto. E um processo de ndo equilibrio, esta sob controle
cinético e envolve estados vitreos metaestaveis em vez de equilibrio termodinamico de
fases. Sendo assim, o entendimento da liofilizacdo estd relacionado as questbes
estruturais, como as transi¢fes vitreas e os fenébmenos reoldgicos (RENARD et al.,
2016).

Um sistema de liofilizacdo é constituido basicamente de uma camara a vacuo,
um condensador, um compressor e a bomba de vacuo, como sdo apresentados na Figura

4. O condensador, em forma de serpentinas, condensa o vapor liberado pelo alimento,
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transformando-o em gelo e a bomba de vacuo remove vapores ndo condensaveis. O
congelamento inicial do material geralmente é conduzido de forma independente do
liofilizador propriamente dito, sendo o material ja congelado introduzido diretamente na
camara de vacuo. Trés estagios distintos caracterizam o processo de liofilizacdo: o
estdgio de congelamento, o estdgio de secagem primaria e 0 estagio de secagem
secundaria. A liofilizacdo € o mais nobre processo conhecido de conservacdo de
produtos bioldgicos, porque reune os dois métodos mais fidveis de conservagdo, a
congelacdo e a desidratagdo (RENARD et al., 2016).

Figura 4 - Estrutura basica de um liofilizador
Estrutura basica de um liofilizador
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Fonte: Vital; Luz; Lima, 2003.

No processo de liofilizacdo, a agua congelada solida passa diretamente para o
estado gasoso (sublimacdo). Os liofilizadores em geral congelam os alimentos a uma
temperatura de até -40 °C, e em seguida, com 0 aumento gradativo da temperatura, a
agua congelada ¢ retirada na forma de vapor. Devido ao alto custo da operagdo, sO é
aplicada em produtos especiais, tais como: café soltvel, produtos dietéticos, alguns
alimentos infantis, camardo, sopas, peixes, medicamentos ou outro produto de interesse.
A operacdo de congelamento e secagem (liofilizacdo) dos produtos alimenticios
adequadamente embalados pode ser armazenada por tempo ilimitado, mantendo suas
caracteristicas fisicas, quimicas, biologicas e propriedades sensoriais do produto “in
natura”. AlteracOes de qualidade devidas as a¢Ges das enzimas e microbioldgica sdo
também reduzidas; contudo, a oxidacdo de lipideos pode ocorrer mesmo em niveis
muito baixos de umidade durante o processo de secagem dos alimentos. A utilizacdo de
embalagens com barreiras ao oxigénio pode controlar essa oxidacdo (JUN e
IRUDAYARAJ, 2009).
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Além de utilizada no processo de secagem, a liofilizacdo também pode ser
utilizada como método de encapsulagdo de um material ativo. O processo é
relativamente simples, visto que € realizada apenas a secagem de uma emulsdo do
nicleo no material de parede. A liofilizacdo € uma técnica de microencapsulacao
adequada para compostos bioativos sensiveis presentes em solucdes aquosas, haja vista
que as substancias ndo sdo expostas a altas temperaturas como na técnica de secagem
por spray. A liofilizacdo pode ser mais simples comparada a outras técnicas de
microencapsulacdo, como, por exemplo, a coacervagdo, extracdo com solvente,
precipitacdo de fluido supercritico em que se empregam vdrias etapas durante o
processo (POLAK e PITOMBO, 2011).

Os materiais de revestimento ou carreador tém um papel importante no processo
de encapsulacdo, pois podem influenciar a eficiéncia de encapsulacdo e nas
propriedades fisico-quimicas, que impactam na estabilidade dos pos liofilizados.
Materiais de parede ou encapsulantes circundam os materiais do nucleo ativo durante o
processo de microencapsulacdo. Os agentes encapsulantes podem ser selecionados a
partir de varios tipos de materiais naturais ou sintéticos, como maltodextrinas, amidos
modificados, proteinas, dextrinas e outros. Esses materiais sdo adequados para
microencapsulacdo, devido a capacidade de formacdo de filmes, viscosidade e
resisténcia ao trato gastrointestinal, conteldo sélido, biodegradabilidade, seguranca e
baixo preco. Os materiais de revestimento mais comuns para encapsulamento por
liofilizacdo sdo as maltodextrinas (PUDZIUVELYTE et al., 2020).

2.6 O mercado nacional de bebidas

O consumo de bebida é conveniente e amplamente aceito pela saciedade.
Algumas também tém a capacidade de fornecer aos consumidores energia e nutrientes.
As bebidas sdo comumente produzidas por meio de uma vasta variedade de matérias-
primas de origem vegetal e animal, incluindo frutas, vegetais e cereais (BOLARINWA,
2018).

Vaérias bebidas vegetais fabricadas a partir de sucos e vegetais de frutas, e outros
ingredientes naturais sdo populares, vendido e consumido em todo o mundo. A
demanda por essas bebidas é amplamente baseada em sua nutrigédo valor, sabor, aroma e
cor. Bebidas alcoolicas fermentadas e bebidas ndo alcodlicas produzidas a partir de

cereais graos ou frutas também sdo consumidas globalmente. Bebidas ndo alcoodlicas
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sdo classificadas como estimulantes e refrescantes, embora o constituinte principal seja
a agua (BOLARINWA, 2018).

O setor de bebidas ndo alcodlicas tem apresentado constante crescimento em
todo o mundo, devido, em grande parte, a busca pelo consumo de alimentos mais
saudaveis. No Brasil, entre os anos de 2010 e 2017, as bebidas n&o alcodlicas
nitidamente ganharam espago, apresentando um consumo per capita de 146,84 L em
2017. Dentre as bebidas ndo alcodlicas, ganham destaque as bebidas a base de frutas e
bebidas a base de extratos vegetais: soja, chas, aguas e isotdnicos; a industria de bebidas
tem despertado interesse por esse comportamento, objetivando desenvolver novos tipos
de produtos, com diferentes sabores e nichos de mercado, além de melhorar a sua
qualidade e popularizar sua utilizagio (ABIR, 2020).

2.6.1 Bebidas a base de soja

A soja (Glycine max L.), uma fabécea considerada uma das fontes mais ricas e
baratas de proteinas vegetais cultivada e prontamente disponivel nos paises em
desenvolvimento (LIU; CHANG, 2012). E utilizada de varias formas em muitas partes
do mundo. As dietas das pessoas em muitos paises em desenvolvimento compreendem
principalmente raizes amilaceas, cereais e poucas leguminosas. Soja e seus produtos
derivados serviram recentemente como uma fonte importante de proteina na dieta de
milhdes de pessoas nos paises em desenvolvimento. O chamado “leite” de soja, um
extrato aquoso de soja integral € rico em proteinas hidrossollveis, carboidratos e
lipideos (BOLARINWA, 2018). Segundo a ABIR (2020), em 2017, a producdo de
bebidas a base de soja no Brasil girou em torno de 123 mil litros, e o consumo per
capita foi de cerca de 60 mL.

A soja é rica em proteinas, micronutrientes, fitoquimicos e peptideos com baixo
peso molecular, oligossacarideos e acidos graxos poli-insaturados, que auxiliam na
reducdo de riscos de doencas cronicas ndo transmissiveis. Também constitui boa fonte
de ferro, potassio, magnésio, zinco, cobre fésforo, manganés e vitaminas do complexo
B. As isoflavonas presentes na soja sdo componentes importantes no combate ao cancer
por apresentarem atividade antioxidante, aumento da apoptose, inibicdo da angiogénese
e modulacdo da resposta imune (CARVALHO et al.,, 2017; LIMA et al., 2017;
MESSINA, 2016; TACO, 2011).

O extrato hidrossoluvel de soja é considerado uma opcdo de alimento para

pessoas que apresentam intolerancia a lactose, além de ser livre de colesterol. O extrato
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de soja € o produto obtido a partir da emulsdo aquosa resultante da hidratacdo dos graos
de soja, convenientemente limpos, seguido de processamento tecnoldgico adequado,
adicionado ou ndo de ingredientes opcionais permitidos, podendo ser submetido a
desidratacdo, total ou parcial (BRASIL, 2005).

Apesar do grande potencial do extrato a base de soja, 0 produto apresenta baixa
aceitacdo devido ao sabor e aroma desagraddveis ao paladar dos brasileiros. Para
minimizar, esse fator, a industria brasileira tem feito uso de novas tecnologias na
obtencdo do produto com melhor qualidade sensorial. A criacdo de novos produtos
comerciais a base de extrato hidrossolivel em combinacdo com sucos de frutas tem
obtido éxito no mercado, indicando que os consumidores brasileiros estdo mudando
suas atitudes em relacdo aos produtos a base de soja (DOTTO et al., 2015).

Pelo fato de ser um produto rico em nutrientes e compostos funcionais, 0s
produtos a base de soja sdo extremamente procurados por consumidores com alguma
restricdo a alimentos de origem animal ou por algum motivo ou convicgéo restringem
alimentos, de forma parcial ou momenténea, o consumo de alimentos e/ou ingredientes
de origem animal; sendo muito utilizada no veganismo e no vegetarianismo, por
exemplo (MESSINA, 2016).
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3. MATERIAL E METODOS

3.1 Obtencao do material vegetal

Os frutos de pitaia foram provenientes do pomar do setor de fruticultura,
localizado nas seguintes coordenadas geogréaficas: 21°13'45.3"S e 44°58'53.8"W no
Departamento de Agricultura da Universidade Federal de Lavras. Esses frutos foram
utilizados em pesquisas na instituicdo e os subprodutos, como as cascas, que seriam
descartados foram reaproveitados. As cascas foram higienizadas com solucédo clorada a
200 ppm por um periodo de 10-15 min e lavadas em agua corrente. As pontas
esverdeadas das bracteas, sujidades e demais deformidades que ndo estavam de acordo
com o padrdo foram retiradas das cascas com uma faca. As cascas foram armazenadas
ao abrigo da luz em congelador a -18 °C até o0 momento da sua utilizacdo, conforme

ilustrado na Figura 5.

Figura 5 - Acondicionamento das cascas de pitaias.

Fonte: do autor (2021).

3.1.1 Caracterizacgdo da casca de pitaia quanto a cor e umidade

O teor de umidade (%) foi determinado por andlise gravimétrica (estufa de
conveccdo por gravidade Precision 18, GCA Corporation, IL, EUA) em 105 °C, até que
um peso constante fosse alcancado (método 943.03, AOAC, 2012). As cores da casca
foram analisadas por meio da escala da Comissdo Internacional de lluminacéo
(CIELAB) usando um colorimetro Konica Minolta Spectophotometer CM-5.
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3.2 Producao dos extratos ricos em betalainas

A produgdo do extrato hidroalcdolico rico em betalainas foi realizada segundo a
metodologia de Drunkler et al., (2006), e utilizado por Vargas-Campos (2018), com
adaptacOes, pela técnica de maceracdo. As cascas foram maceradas em solugédo
hidroalcdolica — sendo 10% de alcool 92,8% — pelo periodo de 24 h, sob temperatura de
refrigeracdo (5 °C) e ao abrigo de luz e agitagdo manual frequente-. A proporgéo de
casca para solucdo hidroalcoolica foi de 1:3 (p/v). Apos o periodo de maceracéo, foi
realizada a filtragem a véacuo usando tecidos de organza e papel-filtro Whatman n° 1.
Foram adicionados ao extrato 0,5% de solucéo de sorbato de potassio a 5% (p/v) com o
objetivo de prevenir o desenvolvimento de fungos. O extrato obtido foi armazenado em

frasco ambar, sob refrigeracdo a5 + 1 °C.

3.2.1 Analises fisico-quimicas do extrato rico em betalainas

Assim como as andlises de cor, as andlises fisico-quimicas ocorreram em trés
momentos: ap0s 0 preparo dos extratos ricos em betalainas, apds a formacdo das
microparticulas contendo o corante e durante 0 armazenamento do suco com o corante.
O extrato rico em betalainas foi avaliado quanto ao pH e acidez titulavel. A anélise de
pH foi realizada com um medidor digital de pH modelo R-TEC-7-MP (Tecnal®,
Piracicaba-SP, Brasil), apds a calibracdo do aparelho com solucdes tampéo de pH 4,00 e
7,00. A acidez titulavel (AT) foi determinada por meio de titulacdo com solucdo de
NaOH a 0,1N e indicador fenolftaleina, e expressa em g de &cido citrico/100 g de polpa,
conforme preconizado por AOAC (2012).

3.2.2 Quantificacdo de betalaina nos extratos

A quantificacdo de betalainas - representada exclusivamente na forma de
betacianinas - foi realizada com o uso de um espectrofotdmetro UV/visivel
espectrofotobmetro GBC UV/VIS 918 (Shimadzu, Tokyo, Japdo); em triplicata e por
meio da metodologia descrita por Tang e Norziah (2007), na qual, a leitura é realizada a

536 nm e obtida a partir da Equacéo 1.

A*DF*MM*1000 1)

Concentragao de betalaina (CB) (mg/100g) = *L
€
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Em que: A é a absorbancia a 535 nm; DF ¢ o fator de diluicdo; MM é a massa
molecular da betanina (550 g mol™); ¢ é o coeficiente de extincdo molar da betanina,
que é o principal componente das betalainas da classe betacianinas (60.000 L mol cm™);
e L é a largura do caminho ético (1 cm). Os resultados foram expressos na forma de mg
de betalaina por 100 g de casca de pitaia (mg 100 g™).

A quantificacdo de betalainas foi realizada nos seguintes momentos:
imediatamente ap6s a obtencdo dos extratos ricos em betalainas, ap6s producdo das
microparticulas e durante o processamento e armazenamento do extrato hidrossoluvel

de soja ja contendo o corante.

3.2.3 Coordenadas de cor

Foi realizada a analise para a obtencdo das coordenadas de cor dos extratos ricos
em betalainas com um colorimetro portatil Minolta CR-200. As coordenadas L*, a* e
b* foram obtidas por meio da escala da Comisséo Internacional de Iluminagdo
(CIELAB). Nesse sistema de representacdo de cor, os valores L*, a* e b* descrevem a
uniformidade da cor no espaco tridimensional em que os valores de (a*) correspondem
a escala do verde ao vermelho (a* negativo, verde; a* positivo, vermelho) e os valores
de (b*) correspondem a escala do azul ao amarelo (b* negativo, azul; b* positivo,
amarelo). O angulo Hue (H) é uma relagdo entre o angulo formado entre a* e b¥*,
indicando a saturacdo da cor do objeto (Equacdo 2). Pode variar de 0 a 360°, em que: 0°
corresponde a cor vermelha, 90° ao amarelo, 180° ao verde e 270° ao azul. De acordo
com o sistema CIELAB, se o angulo estiver entre 0° e 90°, quanto mais préximo ao 0°

mais vermelho, e quanto mais préximo ao 90°, mais amarelo.

h* = arctg (z—) (2)

3.3.4 Comportamento reologico

O comportamento reoldgico das solugbes contendo o corante e 0s materiais de
parede foi testado em triplicatas a 20 °C. As viscosidades das emulsbes foram
determinadas usando um viscosimetro rotacional de cilindro concéntrico (Brookfield
DVIII Ultra, Brookfield Engineering Laboratories, EUA). O spindle SC4-31 foi usado

em uma rampa crescente. Os modelos de Lei de Newton (Equacdo 3), Lei da Poténcia



38

(Equacédo 4) e Herschel-Bulkley (Equacdo 5) foram ajustados aos dados de tensdo de
cisalhamento em funcdo da taxa de deformacdo para determinar o comportamento
reoldgico das amostras (STEFFE, 1996).

T=Uuy 3)
T = ky" @)
T= 19+ ky" (%)

Onde t é a tensdo de cisalhamento em (Pa), « € a viscosidade (Pa-s), y é a taxa
de deformacéo (s™), k é o indice de consisténcia (Pa-s"), n é o indice de comportamento

de fluxo (adimensional) e = € a tenséo de cisalhamento inicial (yield stress).
3.4 Preparo das microparticulas por liofilizacao
Os extratos, associados aos agentes carreadores foram formulados como

apresentado na Tabela 1.

Tabela 1 - Composigéo das solucOes de extrato com diferentes agentes carreadores

Formulacéo Componente e concentracgao (p/v)
1 - EPL (controle) Extrato puro liofilizado
2 - M10 EPL +Maltodextrina 10%
3-M30 EPL + Maltodextrina 30 %
4-M+P EPL +Maltodextrina 7,5% + Proteina de soja 7,5%
5-M+G EPL + Maltodextrina 29,5% + goma xantana 0,5%

Apbs o preparo, as formulacbes contendo o extrato da casca de pitaia associadas
aos diferentes agentes carreadores foram liofilizadas para a formacdo das
microparticulas. As amostras foram congeladas a -75 °C em Ultra Freezer (modelo CL
120-86V) por 36 h e liofilizadas em um liofilizador (Edwards, modelo L4KR, Brasil)
por 48 h.

O material seco foi triturado usando grau e pistilo, dando origem ao corante da
casca de pitaia vermelha em forma de p6 (Figura 6). O corante na forma de po foi
peneirado para a obtencdo de um po fino e de facil aplicacao.


https://www-sciencedirect.ez26.periodicos.capes.gov.br/science/article/pii/S0268005X19324725?via%3Dihub#bib105
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O produto final foi armazenado em dessecador com silica gel e ao abrigo de luz,
até sua caracterizagdo. Parte do processo pode ser observada na Figura 6.

Figura 6 — (a) Produto obtido imediatamente apos a liofilizac&o; (b) obtencdo do
produto na forma de pé.

a) | b)

Fonte: do autor (2021).

As microparticulas foram analisadas quanto a sua umidade, atividade de agua
(Aw), densidade aparente, tamanho, rendimento e estrutura morfologica superficial.
Além disso, foram realizadas analises de cor, molhabilidade, higroscopicidade,
dispersibilidade e grau de caking. Os métodos utilizados foram descritos a seguir:

3.4.2 Umidade

O teor de umidade (%) foi determinado por analise gravimétrica (Forno de
conveccdo por gravidade Precision 18, GCA Corporation, IL, EUA) a 105 °C até a
amostra adquirir peso constante (método 943.03, AOAC, 2012).

3.4.3 Atividade de agua

A determinacdo da atividade de agua foi realizada pelo medidor de agua livre
(AQUALAB, Aqua LAB 4TEV, EUA), a 25 °C e calibrado com silica a 0% UR.

3.4.4 Molhabilidade

A molhabilidade das microcapsulas foi determinada pelo método descrito por
Fuchs et al. (2006). Um grama do p6 foi polvilhado sobre a superficie de 100 mL de
agua destilado a temperatura ambiente sem agitacdo. O tempo necessario para as



40

microcapsulas sedimentarem ou submergirem e desaparecerem da superficie da agua foi

medido por meio de um cronémetro digital.

3.4.5 Higroscopicidade

A higroscopicidade foi determinada seguindo a metodologia de Goula e
Adamopoulos (2010). 1 g do p6 foi pesado e espalhado uniformemente sobre uma placa
de Petri e, posteriormente, colocado em dessecador por 90 min sob condicdes de
temperatura e umidade relativa de 24 °C e 75%, respectivamente, utilizando solucédo
saturada de NaCl. A higroscopicidade foi expressa em porcentagem de dgua absorvida

por grama de amostra.

3.4.6 Densidade aparente

A densidade aparente (DA, g cm ®) foi calculada medindo o volume (V, cm®) de
5,0 g (m, g) de pé ndo compacto colocado em um cilindro graduado de 25 mL, como
descrito pela Equacéo (6) (ACHOR, 2015).
_(ms 6
Em que:
pa - densidade aparente, g.mL™
ms - massa do s6lido, g

V1t - volume total, mL.

3.4.7 Solubilidade

A amostra (1 g) foi diluida em 100 mL de agua destilada e a solucéo foi agitada
por 3 min em um agitador magnético com velocidade de 2000 rpm. A solucdo foi
transferida para tubo de Falcon 50 mL e centrifugada por 5 min a 3000 rpm. Uma
aliquota de 25 mL foi transferida para uma placa de Peri previamente tarada e,
posteriormente, submetida a secagem em estufa a 105 °C por 5h. O percentual de
solubilidade foi calculado de acordo com a Equacdo 7, proposta por Cano Chauca et al.
(2005).
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(M¢ x 4) x 100 (7)
M;

0% Solubilidade =

Em que: M é o peso do solido final, Mg é 0 peso da amostra em base seca.

3.4.8 Grau de caking

O p6 submetido a andlise de higroscopicidade foi retirado da placa de petri com
uma espétula e colocado em peneira granulométrica de 35 mesh, previamente tarada e
pesada. A peneira foi acoplada a um suporte e disposta em agitador de peneira por 5
min na vibracdo media cinco. O percentual de pé retido na peneira é considerado o grau

de caking

3.4.9 Estrutura morfolégica

A caracterizacdo morfologica superficial das microparticulas foi realizada por
meio de microscopia eletronica de varredura (MEV). Uma pequena porcdo de cada
amostra foi fixada em suportes (stub), recoberta com ouro em um metalizador por 180
segundos para torna-las condutoras e examinadas usando um microscopio eletrénico de
varredura (Carl Zeiss LEO EVO 40 XVP, Oberkochen, Germany) com uma voltagem
de aceleracdo de 15 kV.

3.4.10. Tamanho da particula

O tamanho das microparticulas foi medido a partir de imagens obtidas em
microscopia eletronica de varredura, por meio do software livre ImageJ® (licenca livre),
conforme descrito por Calvo e Santagapita (2016). O software foi calibrado para

transformar os pixels medidos em unidade de comprimento (um).

3.4.11 Rendimento da encapsulacéo
O rendimento da encapsulacdo (RE) foi calculado seguindo a Equacdo 8, de
acordo com Garcia-Lucas et al. (2016):

Wp-(Xwb x Wp)

RE (%) = Vs x St

x 100 (8)

Em que: Wp é o peso do po (g); Xwb é o teor de umidade dos pds em base
umida; Vs é o volume da amostra alimentado no secador; e St é o total de sélidos (g de

matéria seca/L), determinado da seguinte forma: St = W2 — W1/ v; Em que W2 é o
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peso da capsula com residuo seco (g); W1 é o peso da capsula (g); e V é o volume da

amostra (mL).

3.4.12 Retencdo de betalainas
A porcentagem de retencdo de betalainas (RB, %) nas microparticulas foi

calculada da seguinte forma:

Ctpé

RB = 100 9)

C¢. solucao

Em que Crt. p6 e Cy. solucdo correspondem a concentracdo total (em base seca) de
betalainas no p6 e na solucdo anterior a secagem, respectivamente.

3.4.13FTIR

As analises de Espectroscopia de infravermelho por transformada de Fourier
(FTIR) foram realizadas empregando um espectrémetro FT-IR Varian 600-IR com
transformada de Fourier (FTIR), com acessorio GladiATR da Pike Technologies
acoplado para medidas por reflectdncia total atenuada (ATR) a 45° com cristal de
seleneto de zinco. A faixa espectral analisada foi de 4.000 a 500 cm™, resolugdo de 4

cm™ e 56 varreduras.

3.4.14 Analise termogravimétrica (TGA/DTG)

As curvas referentes a analise termogravimétrica (TGA/DTG) foram obtidas por
meio de analisador térmico (Shimadzu-DTG 60 H) nas seguintes condi¢fes: atmosfera
inerte de nitrogénio com fluxo de 50 mL.min"; taxa de aquecimento de 10 °C.min%;
faixa de temperatura de 25 a 500 C. Utilizaram-se, aproximadamente, 5 mg de amostra

para a realizacdo das analises.

3.6 Aplicacéo das microparticulas contendo corantes em bebida de soja

As amostras de pé liofilizadas foram adicionadas diretamente a bebida de soja
incolor com aroma e sabor de morango, produzida a partir de extrato de soja comercial.
Em seguida, a solucdo foi agitada manualmente até dissolugdo completa. Para
determinar a quantidade de microparticulas a serem utilizadas, o trabalho se baseou no
estudo de Rodrigues et al. (2018). A bebida de soja sabor morango ja contendo o
corante da casca de pitaia foi submetido a testes de estabilidade das betalainas durante

armazenamento.
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3.6.1 Teste de estabilidade

A bebida contendo as microparticulas (EPL, M10, M30, M+G e M+P) foi
armazenada por um periodo de 12 dias, a temperatura ambiente, 4 °C e a -18 °C, e
analisada quanto ao teor de betalainas, por analise em espectrofotometro GBC UV/VIS
918 (Shimadzu, Tokyo, Japdo) com leitura a 536 nm, em momentos distintos: tempo 0,
3,6, 9e12. As andlises foram realizadas em triplicata.

3.7 Anélise estatistica

O experimento foi realizado segundo o delineamento inteiramente casualizado
(DIC). Para deteccéo das diferencas entre tratamentos e o controle em func¢éo do tempo,
foi utilizado o delineamento fatorial cruzado. Para todas as analises, foram realizadas
nove observacdes, sendo trés repeticbes e trés replicatas. Todos os dados foram
expressos como médias para melhor precisdo dos resultados das anélises.

A andlise de variancia (ANOVA) foi conduzida para observar a causa da
variacdo nas médias dos dados experimentais. O teste de Tukey foi realizado ao nivel de
5% de probabilidade. Para todos os resultados experimentais, as analises estatisticas
foram obtidas utilizando o software SISVAR (FERREIRA, 2004).
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO
4.1 Casca de pitaia: umidade e cor

Cerca de 20% do peso da pitaia vermelha é constituido de sua casca, que
geralmente é descartada (YAH et al., 2008). Nesse trabalho, as cascas que seriam
descartadas foram caracterizadas quanto a umidade e cor e os resultados s&o mostrados

na Tabela 1.

Tabela 1 — Valores médios de umidade e parametros de cor da casca de pitaia.

Umidade L* a* b* Cc* he

88,8+0,07 4364+042 4121+0,14 388+021 4148+034 7,09+0,09

As cascas do fruto apresentaram uma umidade média semelhante aos estudos de
Abreu et al. (2012) e Jamilah et al. (2011), que estimaram que o teor de umidade da
casca do fruto in natura se encontra entre 89,46 a 92,65%, indicando que a casca de
pitaia vermelha apresenta muita dgua em sua composi¢do. O teor de umidade de um
alimento também esta relacionado com a facilidade de deterioracdo, tornando essa
analise importante para evidenciar que a casca de pitaia vermelha tem alta
perecibilidade quando nédo séo aplicados métodos de conservacdo adequados.

Os valores de (a*) correspondem a escala do verde ao vermelho (a* negativo,
verde; a* positivo, vermelho). Neste trabalho, o valor de a* mostrou que a casca do
fruto estava com tom avermelhado. O resultado deste parametro foi superior ao
encontrado por Lian et al. (2015) que foi de 22,03. Os mesmos autores também
encontraram os valores de 1.42 para o pardmetro b*, pouco inferior ao encontrado neste
trabalho (3.88), valores que mostram que as cascas dos frutos estavam com a coloracéo
avermelhada, tendo em vista que o b* indica a escala do azul ao amarelo (b* negativo,
azul; b* positivo, amarelo).

Quanto a coloracdo da casca, observa-se para a luminosidade, cromaticidade,
angulo h° valores médios de 43,64; 41,48 e 41,09°, respectivamente. O parametro L*
indica o qudo claro e qudo escuro é o produto analisado (0: preto; 100: branco). Phebe et
al. (2009) encontraram a média de 40,25 para os valores de claridade (L*) da casca da
especie H. polyrhizus produzida na Malésia e Cordeiro et al. (2015) encontraram 42,41
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para esse parametro. Ambos os resultados foram semelhantes ao encontrado neste
experimento.

O parametro croma (C*) revela a intensidade da cor, ou seja, quanto maior seu
valor, maior é a intensidade da cor percebida (PATHARE et al., 2013). Chik et al.
(2011) encontraram valores de C* igual a 40,0 e Cordeiro et al. (2015) encontraram o
valor de 42,75 para esse parametro. Esses valores séo inferiores ao encontrado no
presente trabalho e indicam que as pitaias utilizadas neste experimento se apresentavam
com as cores mais intensas.

O valor do angulo Hue (h°) encontrado neste trabalho para a casca de pitaia foi
de 7,09 + 0,09. De acordo com o sistema CIELAB, se o angulo estiver entre 0° e 90°,
quanto mais proximo ao 0° mais vermelho, e quanto mais proximo ao 90° mais amarelo.
Chik et al. (2011) encontraram o parametro h® de com a média de 10,70°; ja Cordeiro et.
al (2015) encontraram a média de 15,73, valores superiores aos encontrados no presente
trabalho, comprovando que as cascas usadas neste trabalho apresentaram tonalidade
mais avermelhada, o que € de interesse para a producdo de corantes de betalainas.

4.2 Extratos ricos em betalainas

4.2.1. Analises fisico-quimicas e de cor
. Os resultados das analises do teor de betalainas, pH, acidez titulavel e solidos

sollveis estdo apresentados na Tabela 2.

Tabela 2 — Caracterizacdo do extrato rico em betalainas puro

Parametro Médias + desvio padrao
pH 5,34 £ 0,04
Acidez titulavel 0,23 £0,03
Solidos solaveis (°Brix) 5,31+£0,08
Betalainas (mg/100g) 67,32+ 0,01
L* 38,47 £0,12
ax* 31,35+ 0,06
b* 1,47 £ 0,02
C 31,35+0,01
h° 14,38 £ 0,17

T Médias + desvio padrdo de 9 observagdes (trés repetigdes; trés replicatas).

Muitos processos produtivos dependem de reagBes quimicas que s ocorrem em
determinados valores de pH (VIJAYAKYMAR e ADEDEJI, 2017). Neste trabalho, o
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valor de pH dos extratos da casca de pitaia foi de 5,34 + 0,04, sendo considerado um
pH &cido. As betalainas suportam uma ampla faixa de pH, de 3 a 7, conforme Cejudo-
Bastante et al. (2014).

Os valores do teor de solidos soliveis encontrados foram maiores e a acidez
titulavel foi menor, comparando os dados do presente trabalho com os obtidos por
Cordeiro et al. (2015).

O extrato da casca de pitaia apresentou o teor de solidos solUveis de 5,31. A
analise da quantidade de Sdlidos Sollveis Totais (SST) por meio da refratometria na
escala °Brix constitui um método aceito pela comunidade académica. Portanto,
conforme descrito por Moraes (2006), o teor de solidos soltveis representa o contetdo
de acucares, principalmente glicose, frutose e sacarose, &cidos organicos e outros
constituintes menores, apresentando uma relacdo direta com o grau de docura do
produto, seja ele vegetal, seja animal.

Quanto a cor, além de grau de maturacdo do fruto influenciar na coloracdo do
extrato (CHANG; HSIEH; JIANG, 2016), outros fatores, tais como, a espécie de pitaia,
proporcao sélido/solvente, temperatura e duracdo da extracdo (ALVES et al. 2018) e
teor de betalainas também podem contribuir para a coloragcdo observada. O extrato no
presente trabalho apresentou a coloragdo semelhante a encontrada por Rebougas (2019).
Ao serem analisados, de forma geral, os dados mostraram que a cor vermelha foi

predominante, conforme pode ser observado na Figura 7.

Figura 7 — Extrato da casca de pitaia.

Fonte: Do autor (2021).
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4.2.1 Comportamento reoldgico

O conhecimento do comportamento reoldgico de um fluido é importante, visto
que sdo dependentes desse fator variaveis de processo, como: a determinacdo da
velocidade média, vazles e poténcia de equipamentos (LIVI, 2004). A viscosidade do
liguido e wuma das caracteristicas que influenciam nas caracteristicas das
microparticulas. Por isso, tem-se essa andlise como fundamental para melhor
conhecimento do produto que ira se transformar em microparticulas.

O comportamento reoldgico do extrato foi avaliado pela da determinacdo da
viscosidade aparente em funcdo da taxa de deformacdo (Figura 8). A hipdtese € avaliar
uma possivel relacdo entre as propriedades reoldgicas dos extratos com a morfologia e o
tamanho das particulas. A viscosidade aparente em funcdo da taxa de deformacdo das
solucdes contendo as formulagbes EPL, M10, M30, M+G e M+P estdo mostradas na

Figura 8.

Figura 8 — Viscosidade aparente em funcédo da taxa de deformacéo das solucGes antes de

serem liofilizadas.
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O modelo que melhor se ajustou aos dados para todos os tratamentos foi o
modelo Lei da Poténcia, em que resultou em maiores valores dos coeficientes de
determinacéo (R?) e menores valores da raiz quadrada do erro do quadrado médio
(RMSE).

Os parametros da Lei da Poténcia estdo apresentados na Tabela 3.

Tabela 3 - Parametros do modelo Lei da Poténcia para todas as solucdes de extratos

testadas.

Tratamentos K (Pa-s™) n(-) RMSE R2
EPL 0,6654 0,4539 1,0494 0,9970
M10 3,8237 0,1823 0,8654 0,7751
M30 3,087 0,515 1,9259 0,9128
M+G 36,9917 0,2894 0,9564 0,9988
M+P 68,8155 0,4766 3,1401 0,9994

Pelos valores exibidos na Tabela 3 verificou-se que 0os maiores valores para 0s
indices de consisténcia sdo para os tratamentos M + P e M + G, respectivamente. O
indice de consisténcia é um indicador de solu¢bes que apresentam viscosidades altas;
quanto maior o valor de k, mais viscoso € o fluido em questdo, Observa-se que a
solugdo M+P apresentou maior viscosidade seguida da solu¢cdo M+G. EPL, M10 e M30
mostraram comportamentos semelhantes entre si em relagdo aos baixos valores da
viscosidade aparente em funcdo da taxa de deformacdo. Essa variacdo da viscosidade
entre as diferentes formulacdes ocorre devido a influéncia das propriedades dos
materiais de parede, que conferem a capacidade de aumentar a viscosidade.

O valor do indice de comportamento de fluxo menor que (n < 1) indica que
todas as formulagbes apresentaram comportamento nao newtoniano, sendo
caracterizadas como pseudoplasticos e também foi possivel observar que ndo ha
linearidade entre a tensdo de cisalhamento e a taxa de deformacgéo o que é caracteristico
dos fluidos com este comportamento (OLIVEIRA, 2014; DERTLI et al., 2016).

A reducéo da viscosidade com o aumento da taxa de deformacéo acorre pelo fato
de que as moléculas em solucdo, quando em repouso, estdo desordenadas e, em
consequéncia da tensdo aplicada, comecam a se ordenar. Dessa forma, quanto maior a
tensdo aplicada, maior é a ordenagdo e, consequentemente, menor € a viscosidade
aparente (STEFFE, 1996).



4.4 Microparticulas
Os pos das diferentes formulagGes contendo o extrato rico em betalainas da
casca de pitaia produzidos podem ser observados na Figura 9.

Figura 9 — Formulacgdes contendo extrato com agentes carreadores
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As quatro formulagdes de extrato associado aos agentes carreadores podem ser
comparadas com a formulacdo-controle, contendo apenas o extrato puro liofilizado
(EPL).

No caso de alimentos na forma de pd desidratados, vérias propriedades
influenciam nas caracteristicas gerais de reconstituicdo. Sendo assim, apds sua
producdo, os pos foram caracterizados quanto ao rendimento, umidade, atividade de
agua (Aw), molhabilidade, densidade aparente, solubilidade, grau de caking, teor de

betalainas e cor. Os resultados sdo apresentados na Tabela 4.

Tabela 4 - Caracterizacdo das microparticulas produzidas com as diferentes formula¢Ges

EPL M10% M30% M+G M+P

Rendimento (%) 29,73+0,01° 61,63+0,11* 56,78+0,05° 58,37+0,04° 62,64+0,01%
Umidade (%)  6,76+0,13* 1,98+0,04° 2,31+0,07" 2,67+0,04° 2,14+0,06°

Aw 0,34+0,01*° 0,27+0,02° 0,29+0,01° 0,31+0,01° 0,28+0,01°

Molhabilidade  24+0,60° 8+0,50° 9+0,60° 18+0,60" 5+1,05°
(segundos)

Densidade 0,71+0,00° 0,38+0,05° 0,35+0,03° 0,56+0,05° 0,36+0,05°
aparente

Higroscopicidade 24,73+0,00° 9,82+0,01° 5,26+0,03* 8,74+0,00°  7,46+0,00"

(%)
Grau de caking  66,43+0,02® 54,92+0,02° 52,36+0,02° 57,04+0,03* 57,73+0,02°
(%)

Solubilidade (%) 77,94+0,04° 84,11+0,05° 84,34+0,03° 81,37+0,04° 88,34+0,05°
Betalainas 62,05+0,56° 51,32+0,49" 52,43+0,43° 55,52+0,29° 47,85+0,48°
(mg/100 g)

Retencdo de  92,09+3,72% 77,88+3,38° 76,20+1,47° 8247+1,17° 71,07+1,21°
betalainas
L* 60,6+1,37° 68,3+0,84° 65,4+2,10° 70,9+0,77° 77,3+0,72°
a* 49,8+1,32% 43,0+1,19° 44,8+1,04° 42,5+1,17° 36,3+0,88"
b* 8,6+1,88°  6,1+1,69° 57+223"  4,8+0,88°  4,7+157°
C* 50,6+1,31° 43,4+1,03° 452+1,05° 42,7+1,18° 36,6+1,35°
H 4,6+0,36°  12,1+0,51° 13,1+0,37° 7,0+0,37  21,7+0,75°

+ Médias + desvio padrdo de 9 observacdes (trés repeticdes; trés replicatas);

*¢ Médias na mesma linha seguidas por letras iguais ndo diferem entre si ao nivel de 5 % de significancia pelo teste
de Tuckey;

Sendo Aw: atividade de agua; L*: luminosidade (em escala de 0 a 100); a*: a variacdo do verde ao vermelho; b*:
variagdo do azul ao amarelo; C*: croma que representa o grau de concentragdo ou pureza da cor e o H: tonalidade das
cores.

O rendimento do p6 obtido no processo de microencapsulacao, calculado como a
razdo entre o contetdo sélidos totais no po resultante e o contetido de sélidos totais na
mistura de alimentacdo (Tonon, Brabet, e Hubinger, 2008), foi maior nas formulagcfes
que receberam agentes carreadores, principalmente os tratamentos M+P e M10; ambos
s&o mais que o dobro de rendimento quando comparados a formulacdo EPL.
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Em geral, um po para ser considerado bom deve ter baixa umidade,
higroscopicidade e grau de caking, além de alta solubilidade (BHUSARI; MUZAFFAR,;
KUMAR et al., 2014). A umidade presente em pds € um aspecto de extrema relevancia
pela sua capacidade de influenciar na fluidez, pegajosidade e estabilidade ao longo do
armazenamento. A umidade influencia no comportamento da transi¢cdo vitrea e
cristalizacdo (BAZARIA; KUMAR, 2016). A umidade dos p6s obtidos no presente
trabalho foi maior na formulagéo controle, sequida da formulagcdo M+P; ao passo que as
formulagcbes M+G, M10, e principalmente a M30, apresentaram-se com valores
menores. Assume-se que a faixa ideal para a umidade em pos seja abaixo de 5%.
Valores nessa faixa tendem a aumentar a vida Util do p6é e aumentar sua estabilidade
(REID e FENNEMA 2007). Diante disso, a formulagdo EPL foi a Unica que se
apresentou fora da faixa ideal, sugerindo que sua estabilidade seja mais baixa.
Considerando o teor de umidade, a formulacdo M30 apresentou o melhor resultado se
apresentando dentro da faixa 6tima. A formulagdo M+P apresentou maior teor de
umidade, quando comparado as demais formulacgdes justificadas pela capacidade das
proteinas de manterem moléculas de agua presas nas particulas, Couto et al. (2013).

A Aw € outro pardmetro importante para avaliar a estabilidade quimica,
microbioldgica e vida comercial dos produtos alimenticios, visto que € uma medida do
grau em que a agua esta ligada ao alimento e esta indisponivel para a atividade quimica
e microbiol6gica (RAHMAN; LABUZA, 2007). Valores altos de atividade de agua séo
favoraveis a deterioracdo por bactérias e fungos, por esse motivo, é interessante a
transformacdo do extrato liquido em po, a fim de diminuir sua atividade de agua e
aumentar sua vida de prateleira (HUNGARO et al. 2014). No presente estudo,
encontrou-se maior atividade de agua na formulacdo controle (EPL), seguido das
formulacbes M+G, M10, M+P e M30 respectivamente, indicando um menor valor de
atividade de agua nas formulagdes com os agentes carreadores. Todas as formulacGes,
incluindo a controle apresentaram Aw menor do que a encontrada em microparticulas
das cascas de pitaia obtidas por Utpott et al. (2019), que foi de 0,41 £ 0,05. Os valores
do presente trabalho foram semelhantes aos encontrados por Vargas-Campos et al
(2018) que ficaram entre 0,24 e 0,31.

Também conhecida como umectabilidade, a molhabilidade é a capacidade de as
particulas de pé de absorverem agua em sua superficie (VISSOTTO et al., 2006).
Particulas menores tendem a formar uma superficie viscosa, dificultado a dispersdo do
p6 (ZOTARELLI, 2014). A molhabilidade é um fator muito importante para o estudo
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de microencapsulados, pois ¢é esse parametro que indica o tempo de reconstituicdo dessa
microcdpsula em agua (CHEGINI E GHOBADIAN, 2007). Neste estudo, o resultado
encontrado para molhabilidade mostrou que as microparticulas de EPL demoraram
muito mais tempo para sua completa dissolucdo em &gua. O maior tamanho de
particula, que aumenta a densidade das particulas e dificulta sua molhabilidade justifica
a observagdo. Assim como a formulacdo EPL, a M+G também teve a molhabilidade
mais tardia, quando comparada as outras formulacbes. A M10 e a M30 tiveram a
molhabilidade aferidas em 9 e 8 segundos respectivamente, ndo havendo diferenca
estatistica entre as duas formulacdes. Ao contréario, a formulacdo M+P se destacou
positivamente, apresentando um tempo de molhabilidade de 5 segundos, tornando um
pé interessante nesse aspecto.

As particulas que apresentaram maior tempo de molhablidade - EPL e M+G -,
também apresentaram maior densidade aparente, que também esta relacionada com a
umidade do po. Isto estd de acordo com informacéo de Tosoni e Rodrigues (2013), que
relataram que o aumento da umidade proporciona o aumento da densidade, uma vez que
a umidade funciona como facilitador da juncdo das particulas de s6lido e quando estas
se juntam o ar presente entre elas é eliminado, aumentando a quantidade de massa por
unidade de &rea, e assim, a densidade do p6. Neste trabalho, as formulagbes EPL e M+G
resultaram em maior densidade aparente, ao passo que M10, M+P e M30 resultaram
valores menores.

O grau de caking se refere a agregacdo de particulas, que transforma um pé
fluido em um sélido coeso. A quantidade de material endurecido pode variar de grandes
pedacos, que facilmente se desmancham ou de fusdo irreversivel das particulas que
voltam ao seu estado original (ZAFAR et al., 2017). O valor do grau de caking esta
relacionado com a higroscopicidade, quanto maior o grau de caking, maior € a
higroscopicidade (BHUSARI; MUZAFFAR; KUMAR et al., 2014). A formulagdo EPL
apresentou um alto grau de caking, sugerindo gque ela apresenta maior higroscopicidade;
por outro lado, a M10 foi apontada pelos dados como sendo a com menor grau de
caking, sugerindo menor higroscopicidade, seguido da M+P. As amostras M30 e M+G
néo diferiram estatisticamente entre si.

A solubilidade é a etapa final da dissolucdo do pé e é considerada a
caracteristica determinante da qualidade geral da reconstituicdo de um ingrediente no
momento de aplicacdo na matriz alimenticia (KOC et al., 2014). Neste trabalho, foi

observado que a formulagdo M+P apresentou boa solubilidade, seguida das formulag¢Ges
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M30, M10, M+G e EPL, respectivamente. O EPL apresentou dificil solubilidade,
ratificando os demais resultados e evidenciando a importancia da utilizagdo de agentes
carreadores para se obter microparticulas de betalainas. Existem relatos que mostram
que agentes carreadores constituidos por proteinas tendem a aumentar a solubilidade da
particula (KOC et al. 2014). Por este motivo, pode-se observar um melhor
comportamento da formula¢do M+P na reconstituigcdo do pé.

Todas essas caracteristicas estdo intimamente relacionadas ao tamanho da
particula, densidade, porosidade, carga superficial, area superficial e morfologia das
particulas no produto final do p6 (KWAPINSKA e ZBICINSKI, 2005). Comparando
estes mecanismos de comportamento dos pos, as diferencas observadas quanto ao EPL
deve-se a auséncia dos agentes carreadores, visto que eles agem aumentando o0 peso
molecular, aumentam a temperatura de transicdo vitrea do material durante a
liofilizacdo, evitando a formacdo de caracteristicas inconvenientes, como aglomeracao e
cristalizacdo, que o torna importante especialmente no caso de produtos ricos em
acucares (TONON; BRABET; HUBINGER, 2010).

A incorporacdo dos agentes carreadores mostrou sua importancia, produzindo
pos com caracteristicas mais apropriadas para serem utilizados como corantes. O
material de revestimento é um fator importante no processo de microencapsulacéo, pois
esta relacionado a eficiéncia do processo. O tipo de material de revestimento pode afetar
as caracteristicas fisicas e quimicas do produto final. Todas as formulacdes receberam a
maltodextrina em sua constituicdo. A maltodextrina é um material de revestimento
comum que tem alta solubilidade em agua, € barato e pode proteger o material do
nacleo da oxidagdo (PUTRI et al. 2020).

A higroscopicidade obtida neste estudo foi maior no tratamento controle.
Acredita-se que a alta higroscopicidade da formulacdo EPL esta relacionada com
acucares de baixo peso molecular e acidos organicos com baixa temperatura de
transicdo vitrea e teor de umidade, caracterizando-os com higroscopicidade alta (KUCK
e NORENA, 2016).

De acordo com a classificacdo proposta por GEA Niro Research Laboratory
(2005), os pods de todos os tratamentos, exceto o EPL, podem ser classificados como de
baixa higroscopicidade. Os agentes carreadores serviram para aumentar 0 peso
molecular das amostras, ajudando a formar pds com menor higroscopicidade.

A formulagdo com melhor resultado de higroscopicidade foi a M30,

confirmando que a maltodextrina é um excelente agente carreador. O uso combinado de
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maltodextrina com outros materiais pode potencializar as propriedades das capsulas
formadas (PAIM et al., 2016). Tonon et al. (2009) também confirmaram esta afirmacéao
quando avaliaram o efeito de diferentes agentes carreadores (goma arébica,
maltodextrina e fécula de mandioca) na secagem de suco de acai. Os autores relataram
pO6s menos higroscépicos com o aumento da concentracdo de maltodextrina (30%),
confirmando sua eficiéncia como agente carreador

Conforme também pode ser observado, o tratamento controle (EPL), apesar de
ndo apresentar boas caracteristicas de reconstituicdo, foi 0 que exibiu maior retencéo de
betalainas. Uma possivel justificativa seria a alta concentracdo aparente do EPL. Em
sequida, as formulagcbes M+G, M30, M10 e M+P foram as que obtiveram melhores
resultados. Todos os dados se diferiram entre si estatisticamente. Uma boa retencéo do
principio ativo € fundamental no processo de obtencdo de microparticulas, 0 processo
deve ocorrer com o0 minimo de perda possivel. No presente trabalho, todas as
formulagGes obtiveram um percentual de retencdo maior que 70%, mostrando que a
liofilizacdo ndo ocasionou grandes perdas do pigmento. A determinacdo da quantidade
de betalainas retidas nas microcapsulas permite verificar a eficiéncia do processo de
encapsulacao.

Apesar de a analise de betalainas ja indicar indiretamente a coloracdo proxima
das microparticulas, nesse trabalho também foi verificada a cor do produto pelo sistema
CIELAB. O teor de betalainas estd relacionada com a cor das microparticulas.
Microparticulas contendo proteinas (M+P) exibiram uma coloracdo avermelhada, porém
um pouco mais clara que as demais. Por outro lado, as formulacdes EPL e M+G
apresentaram-se com coloracdo vermelha mais escura. Esta percepcao foi confirmada ao
se realizar a analise de cor e de betalainas. Em relacdo ao parametro L*, Vargas-
Campos et al. (2018) encontraram o valor de 63,59 para microparticulas de betalainas
com amido succinilado, semelhante aos valores de 65,4 e 60,6 para M30 e EPL, porém
para estas mesmas microparticulas obtiveram valores menores de C* do que todas as
formulacBes o presente trabalho, sugerindo que este Ultimo apresentou maior
intensidade nas coloragdes. J& em relacdo ao H°, 0s mesmos autores encontraram o
valor de 8,08, que foi similar aos valores encontrados na formulacdo M+G (7,0).

Ao realizar-se uma comparacdo qualitativa com microparticulas de betalainas
extraidas da casca de beterraba, percebe-se que os po6s ficaram com um aspecto mais
avermelhado no presente trabalho, ao passo que as microparticulas produzidas da

beterraba exibem-se de forma mais rosea. Acredita-se que a coloracdo das
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microparticulas possa ser influenciada de varias formas, como os reagentes utilizados na
extracdo, a matéria-prima, e a técnica de secagem. A cor € um atributo que influencia de
forma decisiva na preferéncia do consumidor ao adquirir determinado produto
alimenticio. Essa caracteristica sensorial, embora subjetiva, induz a uma sensacdo
global resultante de outros aspectos como o0 aroma, sabor e textura dos alimentos
(CONSTANT, STRINGHETA e SANDI, 2002).

45FTIR

A analise de FTIR é uma técnica que permite avaliar qualitativamente a
encapsulacdo e o carreamento de compostos bioativos, por meio da identificacdo de
grupos funcionais importantes apresentados em bandas de absorcdo espectral
(FERNANDES et al., 2016)

Para reconhecimento das ligacdes e dos grupos quimicos especificos dos
componentes das formulacgdes, realizou-se a espectrometria por infravermelho com
transformada de Fourier (FTIR), que é uma técnica versatil e rdpida utilizada na
identificacdo, caracterizacdo e quantificacdo de diversos compostos moleculares. Sua
aplicacdo estd definida de acordo com a regido espectral a ser analisada (COUGO,
2017).

A Figura 10 apresenta os espectros de infravermelho das formulagdes EPL,
M10, M30, M+G e M+P.

Figura 10 — Espectros FTIR das formulagdes
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Foi possivel identificar as bandas referentes as ligacGes quimicas presentes nas
estruturas de cada componente das formulagdes. A larga banda em torno de 3280 cm™ é
devido ao grupo hidroxila (OH) presente na betacianina. J& a banda 2890 cm™ refere-se
a deformacéo axial da ligacdo C—H (AZTATZI-RUGERIO et al., 2019). O sinal a 1630
cm ! associado & extensdo substancial da ligacdo da aldimina ndo sofreu alteragdes na
posicdo espectral ou intensidade de absorcdo, o que indica que a ligagcdo da aldimina
que liga o &cido betalamico ao ciclo da dopa ndo muda (SAGUY et al. 1978).

Outra banda, essa em 1000 cm™, refere-se ao grupo C-O-C presente. J4 o sinal
observado a 843 cm™* que foi atribuido ao alongamento da ligagdo C-COOH (DONG et
al. 1997) também apresentou uma menor intensidade de absorbancia em relagdo ao
tempo de aquecimento, o que confirma que a via principal da degradacdo sofrida pela
molécula de betanina, a0 aumentar a temperatura, € o processo de descarboxilagéo.
Pode-se considerar que a perda de radicais COOH é considerada um produto
intermediério que desestabiliza a molécula para que o rearranjo dos elétrons seja feito,
formando a dupla ligagdo entre 0 C14 e C15 que da origem a formacao da neobetanina
(HERBACH et al. 2006).

4.6 - Anélise termogravimétrica (TGA/DTG)

A anélise termogravimétrica (TGA) fornece informacdes a respeito da perda de
massa do material (%) em funcdo da temperatura, em que a curva da DTG representa a
primeira derivada com o tempo, facilitando a interpretacdo do gréafico. E um método
simples para estudar a decomposicdo e a estabilidade térmica dos polimeros
(ZOHURIAAN e SHOKROLAHI, 2004).

E possivel observar as curvas termogravimétricas das formulacdes EPL, M10,
M30, M+G e M+P, na Figura 11.
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Figura 11 — Curvas termogravimeétricaas: (a): EPL; (b): M10; (c): M30; (d): M+G; (e):
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As temperaturas que resultam em maior taxa de perda de massa (ou seja, 0s
picos na curva DTG) podem ser consideradas como temperaturas de degradacdo dos
componentes do material (YOKSAN; JIRAWUTTHIWONGCHAI; ARPO, 2010).

A primeira etapa de perda de massa (50 °C a 110 °C) ocorrida para todos 0s
tratamentos pode ser atribuida a perda de agua ligada e adsorvida das moléculas. Nos
arredores da temperatura 225 °C é possivel observar o inicio de uma perda de massa
mais intensa. Esta segunda etapa de perda de massa (200 °C a 300 °C) ocorre devido
aos processos de decomposicdo inicial de moléculas de carboidratos e também a
desidratacdo (HOSSEINI et al., 2013; FRITZEN-FREIRE et al., 2012). Neste segundo
evento da perda de massa é possivel observar uma reducdo mais intensa no tratamento
EPL, exibindo assim um percentual de perda de massa maior do que as demais
formulagbes. As formulacbes M10 e M+G também obtiveram perdas de massa
acentuadas. Por outro lado, as formulagdes M30 e M+P foram as que apresentaram
melhor comportamento, com perdas de massa menores e menos acentuadas.

J4& no terceiro periodo ocorre a degradacdo ou decomposicdo térmica
(despolimerizacdo e processo pirolitico) dos polissacarideos com subsequente

volatilizacao e formacédo de compostos carbonéceos (cinzas) (MEIRELES, 2015).

4.7 — Estrutura morfolégica

Apesar de a liofilizacdo produzir microparticulas mais irregulares, ela continua
sendo um método muito utilizado, visto que utiliza baixas temperaturas e causa poucas
lesbes no material. As microparticulas de betalainas liofilizadas podem ser observadas
na Figura 12.
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Figura 12 - Micrografias das formulag¢fes contendo extratos ricos em betalainas:
(@) EPL; (b) M10; (c) M30; (d) M+G; (e) M+P
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E possivel observar que as particulas apresentaram uma superficie irregular,
porém sem fissuras ou rachaduras, o que € de interesse quando se trata de producédo de
microparticulas, haja a vista que se espera uma protecdo do composto de interesse.

Nota-se um maior comportamento de aglomeracdo das particulas M+G e M+P,
isso ocorre pela afinidade da goma e da proteina por moléculas de agua. A goma
xantana, por ser uma fibra soltvel, liga-se com a agua e forma uma rede que se
expande, causando a aglomeragéo do conteudo.

Também foi possivel observar que a formulagdo controle (EPL) e M10
apresentaram um tamanho maior quando comparadas as demais formulagdes. Ao se
acrescentar mais maltodextrina, como no caso da M30, as particulas se tornaram

menaores.
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4.8 Teste de estabilidade

A formulacdo M30, que apresentou melhores caracteristicas para reconstituicéo,
foi submetida a um teste de estabilidade. A formulacdo M30 foi aplicada em extrato de
soja e seus teores de betalainas foram acompanhados por um periodo de doze dias e em
trés temperaturas distintas, sdo elas: ambiente (22 °C refrigeracdo (4 °C), e
congelamento (-18 °C). As médias dos valores obtidos podem ser observadas na Tabela
4,

Tabela 4 - Valores médios de betalainas em bebida de soja durante armazenamento

TEMPO DE Temperatura Refrigeracéo Congelamento
ARMAZENAMENTO Ambiente
(dias)
0 41,73+0,14" 41,42+0,24"" 40,88+0,09"
3 35,90+0,074 39,05+0,05%" 38,45+0,12°%"
6 26,84+0,18"° 37,69+0,08"" 38,01+0,14%
9 23,35+0,04"° 34,420,028 37,89+0,08%°
12 22,86+0,03"° 33,33+0,12°° 37,23+0,06%°

Nas colunas, médias seguidas pela mesma letra mindscula ndo diferem estatisticamente entre si, pelo teste
de Tukey (p>0,05); nas linhas, médias seguidas pela mesma letra maidscula ndo diferem estatisticamente
entre si, pelo teste de Tukey (p > 0,05).

Esses valores também podem ser observados na Figura 13.

Figura 13 - Teor de betalainas durante 12 dias de armazenamento
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O tempo de armazenamento da bebida de soja contendo a formulagdo M30
influenciou significativamente nos teores de betalainas. Houve perda significativa de

betalainas até o tempo 6 no armazenamento a temperatura ambiente. Ja na condigéo de
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armazenamento sob refrigeracdo, ha destaque para a reducdo entre os tempos 6 e 9, ao
passo que que sob congelamento, ndo houve diferenca estatisticamente significativa
entre os tempos.

De modo geral, o contetdo de betalaina diminuiu consideravelmente quando a
bebida foi armazenada sob temperatura ambiente. A refrigeracdo foi eficaz para
preservar boa parte das betalainas, sendo a degradacdo amenizada, a0 passo que o
congelamento impediu ainda mais essa degradacdo, ratificando a importancia do
armazenamento sob baixa temperatura.

A diminuicdo do contetddo de betalainas nas amostras pode ser devida a reacdes
de hidrdlise, ocorrendo a formacdo de ciclodopa-D-glicosideo e &cido betalamico. A
degradacéo envolve a condensacdo de uma base de Schiff da amina de ciclodopa-D-
glicosideo com o aldeido, formando compostos intermediarios na reacdo de Maillard
(PASCH; VON ELBE, 1975; HUANG; VON ELBE, 1987; HERBACH; STINTZING;
CARLE, 2004)

Trés exemplares da bebida de soja contendo as microparticulas da formulagéo

M30 podem ser observadas na Figura 14.

Figura 14 — Bebidas de soja com microparticulas de betalainas.
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A estabilidade das betalainas é influenciada pela presenga de agucares, luz,
oxigénio, atividade de agua, pH e temperatura (CAl et al. 2001).

Em um estudo realizado por Utpott et al. (2019), aplicaram microparticulas de
betalainas sem agentes carreadores; betalainas com 10% de maltodextrina e betalainas

com maltodextrina + 1% de mucilagem extraida da casca de pitaia. Os autores
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observaram que as microparticulas sem agentes carreadores perderam quase 50% do seu
contetdo de betalainas apds 28 dias de armazenamento sob refrigeracdo (4 °C). Os
demais tratamentos tiveram uma perda aproximada de 20%.

Kluge e Preczenhak (2016) relataram que o armazenamento do produto inteiro
durante 20 dias, mesmo sob refrigeracdo de 5 °C, acarreta de 53,1% a 63,6% de perdas
de betalainas.

E interessante notar que embora a amostra liofilizada ndo apresente
caracteristica de microcapsula, ela continua sendo uma boa opcao para a producdo de
microparticulas devido a sua capacidade de manutencdo do contetido, conforme descrito
por Antigo et al. (2020).
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5 CONCLUSOES

Os pigmentos extraidos da casca de pitaia vermelha na forma de microparticulas
podem ser utilizados como corantes naturais. Neste trabalho, eles apresentaram
caracteristicas adequadas para aplicacdo em alimentos.

De forma geral, notou-se melhores caracteristicas nos p6s formulados com 0s
extratos associados aos agentes carreadores. Eles apresentaram maiores rendimentos, e
solubilidade e menores valores de umidade, atividade de agua, higroscopicidade, grau
de caking e solubilidade. Além disso, apresentaram boas caracteristicas de cor,
rendimento e teor de betalaina, apesar de o extrato puro ter apresentado maiores valores
destes Gltimos aspectos.

A formulacdo M30 apresentou melhores caracteristicas de reconstituicéo,
caracteristicas essenciais para um corante em pd. Sendo assim, o0 M30 foi submetido ao
teste de estabilidade. Ao ser aplicado em extrato de soja e submetido a armazenamento
sob temperatura ambiente, refrigeracdo e congelamento, & possivel notar que a
refrigeracéo e, principalmente, o congelamento, so técnicas eficazes para a preservacéo
de betalainas quando essa for utilizada como corante em bebidas.

Diante disso, o presente trabalho apresenta o corante extraido da casca de pitaia
como uma boa alternativa ao corante natural carmim de cochonilha. Apresentando-se
como um corante mais barato e que utiliza a casca de pitaia, que é um subproduto

alimentar que normalmente € descartado.
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