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Avaliacao dos Efeitos da Desodorizaciao da Gelatina de Pele de Pescada Amarela

(Cynoscion ocoupa) por Diferentes Métodos

RESUMO

As peles de peixes sdo consideradas boas fontes para extrair gelatina de alta qualidade
para aplicacdes na industria alimenticia, entretanto, esta gelatina de peixe podem apresentar
odor e sabor caracteristico, causando limitagdes para sua aplicagdo, especialmente como
ingrediente alimentar e em suplementos. Varias metodologias foram estudadas com o intuito
de remover ou reduzir o odor em produtos elaborados com peixes. Dentre essas técnicas,
podemos encontrar o desengorduramento ¢ a adsor¢do. O objetivo desta pesquisa foi
desodorizar a gelatina da pele da pescada amarela (Cynoscion acoupa) utilizando trés
diferentes metodologias: carvao ativado, deslipidificacdo etanolica e a combinagdo desses. A
gelatina foi obtida a partir da imersdo das peles em solugdes de 4cidas e alcalinas. A
desosorizacao por deslipidificagdo ocorreu a partir do uso de um solugdo de etanol (1:2) e a
adsor¢do fez uso de carvao ativado em p6 (0,5%) e em grao (0,7%). Foram realizadas analises
para avaliar a qualidade fisico-quimicas, tecnoldgicas e sensoriais das gelatinas. Os resultados
das andlises foram submetidos a ANOVA e Teste Tukey (p <0,05). Todos os parametros
fisico-quimicos analisados no presente estudo apresentaram diferenca significativa entre as
variaveis estudadas, exceto para proteinas, lipidios e umidade. As variaveis de capacidade
emulsificante, for¢a gel, ponto de fusdo apresentaram diferenga significativa, entre as
metodologias de desodorizagdo em relagdo ao tratamento controle. O tratamento EGAC
influenciou na maior luminosidade das amostras, apresentando valores negativos no
parametro a*. O tratamento com carvao ativado em p6 influenciou na menor cromaticidade e
menor tom amarelado. De acordo com o perfil eletroferético, as amostras E, ACP ¢ EGAC
apresentaram bandas o e y de colageno. A partir da andlise de FTIR, a presenca de carvao
ativado nas desosorizagdes (ACP, GAC ¢ EGAC) resultaram em menores interagdes com o
grupo amina. Na avaliacdo sensorial, as amostras desosdorizadas com carvao ativado se
comportaram de forma similar na avaliagdo sensorial, destacando o comportamento da

amostra EGAC.

Palavras-chave: Cynoscion acoupa, Pescada Amarela, Gelatina de Peixe, Desodorizagao.



Evaluation of the Deodorizing Effects of Yellow Hake Skin Gelatin (Cynoscion ocoupa)
by Different Methods

RESUMO

Fish skins are considered good sources to extract high quality gelatine for applications
in the food industry, however, this fish gelatine may have a characteristic odor and taste,
causing limitations for its application, especially as a food ingredient and in supplements.
Several methodologies have been studied in order to remove or reduce the odor in products
made with fish. Among these techniques, we can find degreasing and adsorption. The
objective of this research was to deodorize the gelatine from the skin of yellow hake
(Cynoscion acoupa) using three different methodologies: activated charcoal, ethanolic
delipidation and their combination. Gelatin was obtained from the immersion of the skins in
acidic and alkaline solutions. The desorization by delipidification occurred with the use of an
ethanol solution (1:2) and the adsorption made use of activated charcoal in powder (0.5%) and
in grain (0.7%). Analyzes were carried out to evaluate the physical-chemical, technological
and sensorial quality of the gelatins. The analysis results were submitted to ANOVA and
Tukey Test (p <0.05). All physicochemical parameters analyzed in the present study showed a
significant difference between the studied variables, except for proteins, lipids and moisture.
The variables of emulsifying capacity, gel strength, melting point showed a significant
difference between the deodorization methodologies in relation to the control treatment. The
EGAC treatment influenced the higher luminosity of the samples, presenting negative values
in the a* parameter. The treatment with powdered activated charcoal influenced the lower
chromaticity and lower yellowish tone. According to the electropheretic profile, samples E,
ACP and EGAC showed collagen a and y bands. From the FTIR analysis, the presence of
activated carbon in the desorizations (ACP, GAC and EGAC) resulted in lower interactions
with the amine group. In the sensorial evaluation, the samples deodorized with activated
charcoal behaved similarly in the sensorial evaluation, highlighting the behavior of the EGAC

sample.

Palavras-chave: Cynoscion acoupa, Yellow Hake, Fish Gelatin, Deodorization.
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1 INTRODUCAO

Gelatina ¢ um produto muito versatil com uma ampla gama de aplicagdes industriais
(ARAUJO et al., 2021). As peles de peixes sdo consideradas boas fontes para extrair gelatina
de alta qualidade para aplicagdes na industria alimenticia, em razdo da sua excelente
biocompatibilidade, biodegradabilidade e sua aplica¢do ndo ¢ limitada por fatores religiosos e
culturais, quando comparada com a gelatina de mamiferos (SAE LEAW, BENJAKUL, 2015;
ETXABIDE et al., 2017a; YANG et al., 2022). Além disso, a utilizagdo das peles de peixes
como matéria-prima agrega valor para a industria pesqueira, colaborando para a redugdo da
poluicdo ambiental (SHOGREN, BAGLEY, 1999).

O Brasil ¢ um dos maiores produtores de pescado do mundo, destacando a producao
da pescada amarela (Cynoscion ocupa, Lacepede 1802), localizada abundantemente no litoral
norte brasileiro, sendo considerada uma espécie de alto valor econOmico para o pais
(PEREIRA, 2020). Com a elevada produgdo pesqueira, temos uma variedade de residuos
solidos gerados pela industria de processamento, tais como cabega, cauda, escamas,
barbatanas, bexiga natatoria, cartilagens, visceras e pele (OLIVEIRA et al., 2017); onde,
quando descartados de forma inadequada, causam um elevado prejuizo ambiental e
economico (FERRARO et al., 2016; JAGADISWARAN et al., 2021).

Entretando, os produtos com gelatina de peixe em sua composi¢do podem apresentar
odor e sabor caracteristico, causando limitagdes para sua aplicagdo, especialmente como
ingrediente alimentar e em suplementos (SAE LEAW et al., 2016).

O odor de peixe ¢ atribuido a muitos compostos, incluindo alcoois, aldeidos, cetonas,
pirazina, furano, trimetilamina, entre outros, acumulados no ambiente aquatico (KHIARI et
al., 1995; WANG et al., 2015) ou formados por oxidagdo lipidica e reacdes enzimaticas no
corpo dos peixes (YARNPAKDEE et al., 2012, ZHANG et al., 2017). Véarias metodologias
foram estudadas com o intuito de remover ou reduzir o odor em produtos elaborados com
peixes. Tratamentos em meio acido, alcalino ou sal sio comumente usados, mas esses
métodos sdo voltados, particularmente, para a desodorizagdo de produtos sélidos, nao
aplicavel para gelatina liquida devido ao alto residuo de reagentes (YARNPAKDEE et al.,
2012).

O elevado grau de insaturagdo das gorduras do pescado torna o produto bastante
suscetivel a oxidacdo e a formacgao de radicais livres, principalmente por causa da presenca de
acidos graxos polinsaturados, promovendo alteragdes, principalmente as sensoriais, como o
odor (OGAWA, MAIA, 1999; ARAUJO, 1995). Desta forma, faz-se necessario a utilizacao

de técnicas de desodorizagdo baseadas na retirada de composto lipofilicos.



O etanol ¢ um solvente de grau alimentar, barato, seguro, de facil manuseio e
ambientalmente correto, ideal para aplicagdes alimentares ou farmacolédgicas, sendo também
utilizado para realizar a extracdo de lipidios (FIGUEIREDO et al., 2019).

Alguns agentes sdo capazes de realizar a desodorizagdo por meio da adsor¢do, como o
carvao ativado (BENJAKUL et al., 2012). O carvao ativado ¢ uma forma amplamente viavel
de carbono com grande quantidade de poros, que possui uma excelente capacidade de
adsorc¢ao devido a sua grande area de superficie disponivel, podendo ser usado para remover
compostos volateis presentes na gelatina liquida (BENJAKUL et al., 2012).

A literatura relacionada com desodorizacao aborda diversos estudos que fazem o uso
da aplicacdo de etanol (ABUSTAM et al., 2019) e carvao ativado (PAN et al., 2018; SONG et
al., 2018) em subprodutos da inddstria pesqueira, no entanto, os trabalhos relacionados com a
desodorizagao da gelatina obtida da pele de peixe sdo escassos, principalmente para espécies

do territorio brasileiro, como a pescada amarela.



2 OBJETIVOS
2.1 OBJETIVO GERAL
Desodorizar a gelatina extraida da pele de pescada amarela (Cynoscion acoupa)

utilizando diferentes metodologias.

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS
— Desodorizar a gelatina da pele da pescada amarela utilizando trés diferentes
metodologias: carvao ativado, deslipidificacdo etandlica e a combinagdo do etanol
com carvio ativado;
— Comparar as caracteristicas fisico-quimicas, tecnologicas e sensoriais das gelatinas
desodorizadas com carvao ativado, deslipidificagdo etanolica e a combinacao do

etanol com carvao ativado.



3 REVISAO DE LITERATURA
3.1 PRODUCAO E RECURSOS PESQUEIROS E APROVEITAMENTO DE
SUBPRODUTOS DA PESCA

Segundo a Food and Agriculture Organization (FAO), a produgdo mundial de pescado
foi de aproximadamente 172 milhdes de toneladas no ano de 2017, onde 46% da produgdo foi
obtida através da aquicultura e a fragdo remanescente veio da pesca artesanal e industrial
(FAO, 2022). O Brasil ¢ um dos maiores produtores de pescado do mundo, de acordo com
estatisticas oficiais, o pais produziu cerca de 553.670 toneladas (setor extrativo marinho) por
ano, sendo as regides Norte e Nordeste, os principais produtores (PEIXES BR, 2022).
Infelizmente, o Brasil ndo informou nenhum dado oficial de captura a Organizagdo das
Nagoes Unidas para a Alimentacdo e Agricultura (FAO) desde 2014 (FAO, 2018;
NAKAMURA, HAZIN, 2020; NETO et al., 2021).

A atividade pesqueira possui destaque na receita do Brasil, gerando cerca 3,5 milhdes
de empregos diretos e indiretos, contribuindo com cinco bilhdes em produto interno bruto
(PIB) (NAKAMURA, HAZIN, 2020). Segundo a Secretaria de Pesca e Aquicultura do Para
(SEPAQ), o estado do Para se destaca dentro da producdo brasileira; no ano de 2021, o estado
apresentou a 4° maior produ¢do nacional, em torno de 24.80 toneladas, representando assim,
uma das principais atividades economicas (PEIXES BR, 2022).

Quanto aos tipos de pesca realizadas no territério brasileiro, observa-se uma divisao
notoria relacionada, principalmente, com a realidade socioecondmica de cada regido, onde a
pesca nas regides Norte e Nordeste sdo a pesca artesanal (ou de pequena escala), enquanto as
regides Sudeste e Sul possuem a maior atividade pesqueira industrial do pais (NETO et al.,
2021).

Em muitos paises, especialmente os paises subdesenvolvidos ou em desenvolvimento,
0s peixes e os subprodutos aquaticos sdo considerados uma das principais fontes de proteinas
na dieta da populagdo (OZOGUL et al., 2021). Como resultado da ampliagdo do consumo e
da atividade pesqueira no decorrer dos anos, podemos notar o aumento dos residuos gerados
por essa industria, causando impactos ambientais e economicos (OZOGUL et al., 2021). Os
principais residuos gerados pela industria de processamento da pesca sdo os 0ssos, a cabeca,
as escamas, as barbatanas, a bexiga natatoria, as cartilagens, as visceras e a pele, que
representam de 20 a 70% do peso total do peixe (SILVA et al., 2020). Esses residuos podem
ser utilizados para gerar novos subprodutos, trazendo lucros adicionais, por exemplo: ragao
animal, fertilizante, gelatina, 6leo de peixe, silagem e farinha de peixe (JAISWAL et al.,

2014). Assim, o desenvolvimento de estratégias para o aproveitamento dos residuos
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pesqueiros ¢ de fato uma necessidade, baseado na implementagdo de métodos bioecondmicos
que visam o aproveitamento integral para a obten¢do de produtos com valor agregado e de

baixo impacto ambiental (SHAHIDI et al., 2019; TACIAS-PASCACIO et al., 2021).

3.2 PESCADA AMARELA (Cynoscion acoupa)

A pescada amarela (Cynoscion acoupa, Lacepede 1801), como é chamada no Brasil
(NI 29/2015, MAPA) (Figura 1), ¢ uma espécie demersal e costeira, sendo uma das mais
representativas da familia Sciaenidae, amplamente distribuida nas aguas rasas tropicais e
subtropicais ao longo da costa da América do Sul, sendo registrado principalmente entre o
Panamé e a Argentina (CERVIGON et al., 1993; MOURAO et al., 2009) (Figura 2). Esta
espécie também é comumente encontrada em aguas salobras dos estudrios, lagoas estuarinas,
desembocaduras dos rios e podem penetrar na dgua doce; as espécies juvenis sdo restritas as
aguas salobras e doces, disponiveis em pequenos e grandes cardumes localizados préximo ao
fundo, alimentando-se principalmente de outros peixes e crusticeos (MATOS, LUCENA,
2006; FERREIRA et al., 2016). Além disso, a pescada amarela também pode ser denominada
como “curvina”, na Venezuela, e na Guiana Francesa “acoupa rouge” (OLIVEIRA et al.,
2020).

No Brasil, a pescada amarela estd disponivel em todo litoral (SZPILMAN, 2000),
representando um dos recursos pesqueiros socioecondmicos mais importantes do pais
(LOPES et al., 2012), onde, em 2010, a producdo extrativa marinha dessa espécie foi de
20.879 toneladas, destacando-se como a terceira espécie mais capturada no litoral brasileiro
(MPA, 2012), e em 2011 foi de 21.074 toneladas, posicionando-se como a quarta espécie
mais capturada desse ano (MPA, 2013). Também, estatisticas ja publicadas mostram que o
pais produziu em torno de 264 toneladas de pescada amarela entre os anos 2000 e 2011, onde
141.336 toneladas vieram do Estado do Para entre 2000 ¢ 2007 (IBAMA, 2000-2007; MPA,
2010, 2012).



Figura 1: Pescada amarela (Cynoscion acoupa).

Fonte: JUNIOR, 2017.

Figura 2: Distribuicdo da espécie Cynoscion ocoupa.
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De acordo com Barbosa et al. (2020) a espécie C. ocupa possui diversas semelhangas
morfolégicas com seus congéneres, em particular com outras espécies denominadas
“pescada” dentro do género Cynoscion, como por exemplo a “pescada-branca” (Cynoscion
leiarchus, Cuvier 1830 / Plagioscion squamosissimus, Heckel 1840), a “pescada-gd”
(Macrodon ancylodon, Bloch & Schneider 1801), a “pescada-combagu” (Cynoscion virescens,
Cuvier 1830) e a “pescada-olhuda” (Cynoscion striatus, Cuvier 1829). Para evitar a rotulagem
incorreta e substitui¢do, seja acidental ou intencional, de produtos da industria pesqueira, €

permitido no Brasil que a pescada amarela in natura e processada seja comercializada
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utilizando a nomenclatura popular. A Instru¢do Normativa n°.29/2015 publicada pelo
Ministério da Agricultura, Pecuéria e Abastecimento (MAPA) estabelece, para as principais
espécies de peixes de interesse comercial do Brasil, a correlagdo entre os seus nomes comuns
e nomes cientificos que devem ser adotados para os produtos fiscalizados pelo 6rgdo, onde
ndo ¢ exigido a inclusdo do nome cientifico da espécie no rétulo da embalagem.

A desova da pescada amarela, concentra-se principalmente nos periodos chuvoso e de
maior pluviosidade, posteriormente se desenvolvendo em agua rasas e de baixa salinidade no
periodo da primavera e do verdo (MATOS, LUCENA, 2006; ALMEIDA et al., 2016). A
captura da C. ocupa pode ser realizada por meio de canoas motorizadas, barcos de pequeno e
médio porte e barcos industriais (JUNIOR et al., 2012), utilizando emalhar de nylon e
espinhel (MATOS, LUCENA, 2006; MOURAO et al., 2007; MOURAO et al., 2009). No
Pard, a captura da pescada amarela ocorre durante todos os meses do ano, especialmente nos
meses de maio e agosto (MATOS, LUCENA, 2006).

Em sua maturidade, a pescada amarela possui, em média, 45cm, podendo atingir o
comprimento maximo de 110 cm e, a massa maxima publicada, 17kg (FISHBASE, 2021);
possui um corpo alongado quase uniformemente cinza-prateado com ventre mais claro, com
grandes 4areas amarelas incluindo flanco e nadadeiras inferiores; cabe¢a moderada, boca
obliqua com mandibula inferior ligeiramente projetada com uma fileira de dentes internos
alargados, aumentando gradualmente de tamanho posteriormente, ¢ a mandibula superior com
um par de grandes dentes caninos na ponta (OLIVEIRA et al., 2020; FISHBASE, 2021).

O valor agregado da Cynoscion acoupa se deve tanto pela qualidade da carne quanto
por sua bexiga natatoria, denominada “grude”, que possui um elevado valor comercial no
comércio europeu e asiatico, com o objetivo de se obter um gelatina que pode ser utilizada
como emulsificante, espumante, dispersante, gelificante e clarificante de bebidas,
principalmente na de cervejaria e vinicola (CERVIGON, 1993; ISAAC et al., 2008), no
entanto, apesar da importancia da cadeia de comercializagao da grude, a venda da carne da

pescada amarela constitui como principal fonte de lucro do pescador (MOURAO et al., 2009).

3.3 COLAGENO

O colageno ¢ o principal constituinte da matriz extracelular, rico em proteinas
estruturais fibrosas (SWEENEY et al., 2008), constituindo-se como um dos biopolimeros
naturais mais importantes (KATARZYNA et al., 2020), abundantemente encontrado em
animais e em humanos, representando cerca de 30% do conteido de proteinas corporal total

(BAILEY, PAUL, 1998; NIMNI, HARKNESS, 1998; SENARATNE et al., 2006). Dessa
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forma, o coldgeno ¢ uma molécula com baixa imunogenicidade, onde as possibilidades de nao
ser aceito quando ingerido ou injetado sdo relativamente baixas (RODRIGUES et al., 2017).
Segundo Katarzyna, Adamiak, Sionkowska (2020), colageno tem ampla aplicacdo industrial,
dentre elas a farmacéutica (THIBBOTUWAWA et al., 2021; XU et al., 2021; SUMIYOSHI et
al., 2021), cosmética (LI et al., 2020; ZHAO et al., 2021; HAN et al., 2021) e alimenticia
(MONAGO-MARANA et al., 2021; ARAUJO et al., 2021; MONSALVE-ATENCIOA et al.,
2021).

Em 1955, Ramachandran prop6s o modelo Madras, onde se definiu o coldgeno possui
uma estrutura tridimensional, usando como referéncia o padrao de difra¢ao de fibra do tendao
da cauda do canguru (RAMACHANDRAN, KARTHA, 1955); no mesmo ano, seguindo
critérios estereoquimicos mais rigorosos, Rich refinou a estrutura helicoidal tripla do coldgeno
(RICH, CRICK, 1955). A partir dos modelos que foram apresentados, pode-se afirmar que o
colageno possui conformagdo em espiral formada por trés cadeias polipeptidicas (cadeias
denominadas de hélices a)), onde essas cadeias sdo unidas por liga¢des de hidrogénio, entre os
grupos ligacdo — e — , e por ligagcdes covalentes (SHOULDERS, RAINES, 2009;
BHAGWAT, DANDGE, 2018; LI et al., 2018). At¢ o momento foram identificados e
descritos 29 tipos de colagenos, agrupados em 8 familias de acordo com a estrutura, ligacao
em cadeia e posicdo no corpo, intitulados do tipo I ao tipo XXIX com base na ordem
cronolégica de sua descoberta (RODRIGUES et al., 2017; BOU-GHARIOS et al., 2020). A
Tabela 1 apresenta os diferentes tipos de coldgenos classificados de acordo com a sua
estrutura. A Figura 3 ilustra a estrutura caracteristica dos grupos comumente encontrados. As
trés fibrilas polipeptidicas podem ter um didmetro de 10-500nm, peso molecular de,

aproximadamente, 285kDa e comprimento de 1400 aminoacidos que terdo caracteristicamente

uma glicina a cada trés residuos (( — ) ) (GELSE et al., 2003; RODRIGUES et al.,
2017).

Tabela 1. Classificacdo do colageno segundo sua estrutura.

Colagenos Tipos
Formadores de Fibrilas L IL IIL, V, XI, XXIV e XXVII
Membrana Basal IV, VII e XXVIII
Cadeia Curta (Microfibrilar) VI, VIl e X
Interrupcoes Multiplas (FACITSs) IX, XII, XIV, XVI e XIX a XXII

Fonte: Oliveira et al. (2021).
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Figura 3: Microscopia dos grupos de colageno mais comuns: (A) formadores de fibrilas
(colageno tipo I); (B) membrana basal (colageno tipo IV); (C) microfibrilar (colageno tipo
VI); (D) fibrilas de ancoragem (colageno tipo VI); (E) FACIT (colageno tipo XIII); (F)
transmembrana (colageno tipo XIII).

As propriedades bioativas e funcionais do colageno dependem de suas fontes, dos
métodos de extragdo e da purificagio (GOMEZ-GUILLEN et al., 2011), ademais, a qualidade
e o preco do colageno pode variar de acordo com a sua origem (SIONKOWSKA, 2021). No
ano de 2019, a demanda mundial de colageno esteve estimada em 920,1 toneladas (GRAND
VIEW RESEARCH, 2020). O colageno pode ser obtido de diversas fontes de tecidos animais,
destacando a pele e ossos de bovinos e suinos que sao considerados como as principais fontes
para a producdo do colageno industrial (SONG et al., 2021; SIONKOWSKA, 2021), no
entanto, devido ao risco de desenvolvimento de doengas infectocontagiosas (Encefalopatia
Espongiforme Bovina (BSE), Encefalopatia Espongiforme Transmissivel (EET) e Febre
Aftosa), a aplicagdo tem gerado preocupacgdes e limitacdes, além disso, utilizagdo do
colageno suino possui restrigdes religiosas para os judeus, mulgumanos e hindus (MENEZES
et al., 2020; SONG et al., 2021; SIONKOWSKA, 2021).

Portando, existe um crescente interesse no coldgeno extraido de organismos aquaticos,
particularmente de subprodutos da industria pesqueira, como 0ssos, escamas, peles e bexigas
natatérias de peixes marinhos e de agua doce (OLIVEIRA et al., 2021). O colageno oriundo
do pescado ¢ considerado seguro, pois tém baixo risco de infec¢do por patdgenos e tém
excelente biocompatibilidade, além de estarem sujeitos a menos restri¢des religiosas e éticas

do que as fontes terrestres (SALVATORE et al., 2020; SIONKOWSKA, 2021).
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De acordo com Oliveira et al. (2021), para realizar a extracdo do coldgeno de
subprodutos da industria de pesca, a matéria prima deve passar por um pré-tratamento que
podem envolver as seguintes etapas: (I) a lavagem com agua e cloreto de sddio para retirar
impurezas e gorduras que podem ser possiveis interferentes; (II) lixamento da amostra para
aumentar a superficie de contato com fase liquida; (III) imersao em solugdes alcalinas
preparadas com hidréxido de s6dio (NaOH), perdxido de hidrogénio (H202), hidroxido de
calcio (Ca(OH)2), ou uma combinag¢dao destes, visando a remog¢do das impurezas e das
proteinas ndo colagenas; (IV) utilizacdo de alcool butilico (10%), a presenca desse reagente
pode remover partes oleosas.

Ap6s a realizagdo do pré-tratamento, a extracdo do coldgeno pode ser realizada, onde
ird resultar em um coldgeno mais puro com uma maior suscetibilidade a hidrélise (HONG et
al., 2019). Uma vez que a solubilidade do coldgeno em 4agua fria ¢ fraca, devido a forte
estrutura de hélice tripla reticulada, ¢ preciso aplicar métodos de extracdo baseados na
solubilizacdo do coldgeno em solugdes acidas, em solugdes alcalinas e na presenca ou
auséncia de pepsina a 4°C, podendo esses métodos serem auxiliados ou nido por outros
tratamentos, como o aumento da temperatura e da pressao (HONG et al., 2019; MNEIMNEH,
MEHANNA, 2021). Zou et al. (2017) utilizaram ultrassom para auxiliar na extragdo de
gelatina de tartaruga de casca mole (Pelodiscus sinensis, Wiegmann, 1835), onde a presenga
do ultrassom aumentou o rendimento de coldgeno quando comparado com as técnicas
tradicionais.

Através de processos ativados por tratamentos térmicos ou quimicos, as ligagdes de
hidrogénio que estabilizam a hélice tripla podem ser quebradas durante a desnaturacio,
transformando o coldgeno em uma forma de espiral aleatéria conhecida como gelatina

(SALVATORE et al., 2020).

3.4 GELATINA

A gelatina ¢ uma proteina soltivel em 4gua derivada da desnaturacdo parcial do
colageno de diversas fontes como couros, peles, ossos, cartilagens e tenddoes de animais, sob
condi¢cdes acidas, alcalinas, enzimaticas ou de altas temperatura (HU et a. 2019; LV et al.,
2019). Geralmente ¢ encontrada na forma de comprimidos, granulos ou pds para serem
dissolvidos em agua antes do uso (YANG et al., 2016). Segundo relatorio sobre Potencial da
Industria de Aditivos, a gelatina € o produto com maior volume de exportacao do segmento de

aditivos alimenticios (BAIN; COMPANY, 2014).
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A pele de peixe ¢ a fonte primaria para a extracdo de gelatina entre os subprodutos do
processamento de pescado (SILVA et al.,, 2017). Devido a sua capacidade tensoativa
resultantes de suas areas hidrofobicas (HUANG et al. 2017) e caracteristicas semelhantes as
da gelatina suina, como gelificacdo, texturacdo, emulsificagdo e capacidade de formacdo de
capsulas (ABDELHEDI et al., 2017; ALIPAL et al., 2021), a gelatina da pele do peixe
encontra-se em destaque na industria alimenticia (JRIDI et al., 2020; WANGTUEAI et al.,
2020; HUANG et al., 2020), na confeitaria (CAI et al., 2017; SULTANA et al. 2018;
KAMER et al., 2019), na industria farmacéutica (GASPAR-PINTILIESCU et al., 2019; LIU
et al., 2019; LV et al., 2019) e cosmética (SALVATORE et al., 2020; LI et al., 2018; ALVES
et al., 2017).

Todos os tipos de gelatinas possuem composi¢ao semelhantes (ALFARO et al., 2015),
porém, o uso de diferentes fontes, pré-tratamento e métodos de extragdo influenciam nas suas
caracteristicas e propriedades (MAHMOOD et al., 2016). O processamento de obten¢do da
gelatina da pele do peixe consiste em trés etapas principais: pré-tratamento da matéria-prima,
extragdo da gelatina, purificacdo e secagem (LV et al., 2019). Em geral, existem dois tipos de
gelatina, classificados de acordo com o pré-tratamento do colageno. A gelatina tipo A € obtida
através da extragdo 4cida, com o ponto isoelétrico em pH 6-9; a gelatina tipo B ¢ produzida
através de uma extragdo alcalina, com o ponto isoelétrico em pH 5,8-5,6 (HUANG et al.,
2019).

Os métodos de extracao utilizados influenciam nas propriedades da gelatina como o
comprimento das cadeias polipeptidicas e as propriedades funcionais, o que depende dos
parametros do processo (temperatura, tempo e pH), do pré-tratamento, das propriedades e do
método de conservacao da matéria-prima de partida (KARIM, BHAT, 2009). Métodos acidos
tendem a produzir gelatinas com resisténcia e viscosidade mais efetivas, enquanto que os
métodos com extragdo em elevadas temperaturas produzem gelatinas com resisténcia e
viscosidade mais baixas (ZHANG et al., 2020). Os métodos de extragdo de enzimas possuem
rendimentos de producdo mais elevados e tempos de extracdo mais curtos, entretanto
dependem dos tipos de enzimas e atividades enzimdticas (ZHANG et al., 2020).

A gelatina de peixe encontra-se como um importante aditivo alimentar devido a suas
fungdes de revestimento, emulsificante, espumante e sua elevada tenacidade e
termoreversibilidade (ALIPAL et al.,, 2021). Dependendo das caracteristicas quimicas e
fisicas, a gelatina pode ser afetada quanto a sua concentracao, distribuicdo do peso molecular,

proporcao das cadeias proteicas e composi¢do de aminoacidos (CASANOVA et al., 2020).
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A hidrdlise do colageno de tecidos animais, como o da pele de peixe, é o principal
componente da producdo de aminoacidos (ISMAIL, ABDULLAH, 2016). A estrutura
helicoidal tripla (estrutura terciaria inica) ¢ formada pelos arranjos de aminoacidos presentes
na composi¢do, ¢ a caracteristica mais proeminente da molécula de colageno (BHAGWAT,
DANDGE, 2018). A disposi¢do quimica da gelatina consiste em diversas fragdes
polipeptidicas, como a cadeia a ( 100 kDa), cadeia B ( 200 kDa, dimero da cadeia a
formada por ligagdes cruzadas covalentes) e cadeia y ( 300 kDa, trimero de cadeia o formada
por ligagdes cruzadas covalentes) (ZHANG et al., 2019). A conversdo do coldgeno em
gelatina soluvel se da pela clivagem da molécula de hidrogénio e das ligagdes covalente que
estabilizam a estrutura da hélice tripla (HOSSEINI et al., 2015), através da reagdo abaixo
(RIDHAY et al., 2016):

102 149 31 38 T 2 o 102 151 31 39

A gelatina de peixe é composta, aproximadamente, por 18 variedades de aminoacidos
complexos, destacando a glicina, a prolina e a hidroxiprolina, representando mais de 50% da
composi¢do de aminoacidos totais (ALIPAL et al., 2021).

A cadeia de colageno ¢ caracterizada pela repeticdo dos aminodcidos glicina-prolina-
prolina ou glicina-prolina-hidroxiprolina, esses aminoacidos se unem por meio de ligagdes
peptidicas e formam a gelatina (SIBURIAN et al., 2020). Assim, a molécula do coladgeno ¢
composta pela sequéncia de trés aminodcidos: Gly-XY, onde Gly ¢ o aminodcido glicina; X ¢
geralmente prolina (Pro) e Y comumente hidroxiprolina (Hyp) (PORFIRIO, FANARO, 2016).
Devido ao baixo teor de aminodcidos, principalmente Hyp e Pro, a gelatina de peixe
hidrolisada apresenta ponto de fusdo, baixa temperatura de gelificacdo e forca de gel (forga
Bloom) inferiores, no entanto possui uma alta atividade antioxidante, mostrando seu potencial
aplicagdo como emulsionantes em encapsulacdes de antioxidantes (CAO et al., 2021; PARK
et al. 2021). A gelatina apresenta um carater hidrofobico e hidrofilico, devido a presenca de
grupos apolares capazes de realizar interacdes covalentes, desempenhando um papel
importante na formagdo e estabilizagdo das emulsdes (CAO et al.,, 2021; OZTURK,
MCCLEMENTS, 2016).

3.5 COMPOSICAO AROMATICA

Os compostos aromaticos que causam o odor caracteristico de peixe fresco podem ser
gerados por meio de processos endogenos (ocorrem naturalmente no corpo do peixe a partir
das reacOes enzimaticas oxidativas e da autoxidacdo como: alcoois, aldeidos, cetonas,

hidrocarbonetos, furano, sulfureto e naftaleno) e/ou exdgenos (reacdes enzimaticas e
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microbianas devido ao manuseio e armazenamento inadequado) (SELLI et al., 2006;
UNDELAND, 2016; PEINADO et al., 2016; LIU et al., 2021). Métodos quimicos, fisicos e
microbiologicos vém sendo empregados para reduzir ou remover os odores caracteristicos do
pescado (DEKE et al., 2016). O perfil de compostos volateis aromdticos ¢ um importante
indicador da qualidade do pescado, devido ao efeito na aceitacao e preferéncia do consumidor
(MA et al., 2019). No entanto, ha poucas informagdes sobre o perfil de compostos volateis da
pescada amarela (Cynoscion acoupa).

O peixe e seus subprodutos, sobretudo o Oleo, sdo fontes de 4cidos graxos
poliinsaturados de cadeia longa (o-3 PUFAs), essencialmente os dcidos eicosapentaenoicos
(EPA: C20:5 -3) e o docosahexaendico (DHA: C22:6  -3) que desempenham papel
importante na satide do homem, como a redug@o do colesterol no sangue, melhoria da visdo e
na saude do cérebro (MOUSAVIPOUR et al., 2021; DALY et al., 2021; JIA et al., 2021). O
EPA e DHA possuem um grande nimero de hidrogénios bis-alilicos, o que podem aumentar
consideravelmente sua suscetibilidade a oxida¢ao quando expostos ao oxigénio, luz e calor,
levando a perda de suas propriedades nutricionais (MOUSAVIPOUR et al., 2021; JIA et al.,
2021).

Além disso, os acidos graxos insaturados sdo propensos a rdpida oxidagdo e sua
instabilidade aumenta com o numero de ligagdes duplas (PEINADO et al., 2016). Os
principais odores produzidos a partir da oxidacao lipidica dos peixes segundo Berdeaux et al.
(2007); Fu et al. (2009); Yarnpakdee et al. (2012) e Liu et al. (2021), sdo alguns aldeidos (2,4-
decadieno e 2,4,7-decadienal) e aldeidos de olefina (hexanal, 2,4-heptadienal, 2,4-decadieno
aldeidos, 2-hexenal e 2,6-nonadienal).

Mudangas quimicas no musculo dos peixes durante a deterioragdo geram aminas
volateis que sdao responsaveis por causar sabores ¢ odores estranhos que podem ser definidos
como pungentes, amoniacais ou acima dos limites sensoriais (BALINO-ZUAZO,
BARRANCO, 2016; ESPOSITO et al., 2018): amonia, trimetilamina (TMA), dimetilamina
(DMA) e metilamina (MA); conhecidas coletivamente como nitrogénio das bases volateis
totais (NBVT) (BALINO-ZUAZO, BARRANCO, 2016).

A trimetilamina (TMA) ¢ uma amina tercidria que ¢ muito volatil a temperatura
ambiente que apresenta um forte odor caracteristico no musculo do peixe, detectavel pelo
sentido olfativo humano mesmo que em pequenas concentracdes (GEETHA et al., 2022). O
baixo limiar sensorial dessa substancia se origina do n-6xido de TMA precursor (TMAOQO) por

meio de processos bacterianos ou enzimaticos por meio da decomposicdo do pescado,
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produzindo também a dimetilamina e formaldeido, que sdo compostos que influenciam no
odor, mas possui menor destaque que a TMA (BALINO-ZUAZO, BARRANCO, 2016).

Segundo Mahmoud, Buettner (2016; 2017) o odor caracteristico do pescado tem uma
ligacdo direta com a composicdo da dgua do habitat, estabelecendo assim uma forte relacao
da qualidade da 4gua com o aroma do peixe, onde esses compostos volateis sdo absorvidos
através da respiracdo do peixe e entdo armazenados sob a pele na camada lipidica. Os peixes
de agua doce, salgada e os de aquicultura sdo capazes de produzir diversos compostos
aromaticos capazes de influenciar no odor do peixe, destacando as aminas, metilas, compostos
dialquil volateis, trimetilamina, dimetilamida, alcoois, aldeidos lineares saturados e
hidrocarbonetos (WILKES et al., 2000; ROBERTSON et al., 2005; VARLETT et al., 2007;
MAHMOUD et al., 2018).

3.6 CARVAO ATIVADO

A origem do carvao ativado (CA) esta associada ao Antigo Egito (1500 a.C.), naquela
época, os egipcios fizeram o uso das caracteristicas adsorventes elevadas desse material para
purificacdo de agua e fins medicinais (CCI, 2006). A adsorcdo ¢ conhecida como um dos
métodos convencionais de tratamento de 4gua e de residuos, possuindo condig¢des
operacionais faceis e baixo custo de aplicagdo (THOTAGAMUGE et al., 2021). O carvao
ativado ¢ um material de carbono amorfo, interessante e versatil, que no decorrer das décadas
passou a ser aplicado nas industrias como um agente descolorante e como componente das
mascaras contra gases toxicos durante as guerras (CCI, 2006; LEIMKUELER et al, 2010).

O material carbonaceo pode ser ativado fisicamente, através de um processo a gas, ou
quimicamente, que ird originar na sua superficie uma grande 4rea com estruturas porosas,
sendo frequentemente utilizado como adsorvente para remover odores, cores, sabor,
surfactantes e impurezas indesejaveis na mistura de reagdo, além de serem aplicados para
transportar catalisadores (ASPEVIK et al, 2016; TANEMURA, ROHAND, 2020;
PACHELLES et al. 2021).

Na ativag¢ao quimica do carvao, a carbonatagdo direta da matéria-prima ¢ realizada sob
alta temperatura, variando entre 500°C a 900°C na presenca de catalisadores, como acido
fosforico (H3PO4) e cloreto de zinco (ZnCly); posteriormente os reagentes quimicos sdo
removidos (por reagdo acida ao utilizar H3;PO4 e neutralizagdo na presenca ZnCl), expondo a
estrutura porosa do carvao (SOARES, 2001; ASPEVIK et al., 2016). Enquanto, a ativacao
fisica consiste na gaseificagdo do carvao com oxigénio combinado (H20, CO:2 ou mistura de

ambos); para o processo de carbonatacao se utiliza temperaturas mais baixas, variando entre
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400°C a 500°C, e entdo, para a ocorréncia da gaseificacdo parcial, atinge-se temperaturas de
800°C a 1000°C (SOARES, 2001; ASPEVIK et al., 2016).

O processo de adsor¢do ocorre na superficie do material, podendo ser monocamada ou
multicamada dependendo das propriedades do adsorvato e do adsorvente (SOLIMAN,
MOUSTAFA, 2020; THOTAGAMUGE et al., 2021), além disso, a superficie do carvao nao ¢
hidrofébica, aumentando seu desempenho para adsor¢do de compostos organicos volateis
(IYOBE et al., 2004). O adsorvato (4&tomos, ions ou moléculas em estado gasoso, liquido ou
solido dissolvido) e o adsorvente, contribuem fisica ou quimicamente para o processo
(THOTAGAMUGE et al., 2021).

As propriedades fisicas e quimicas do adsorvente desempenham um papel importante
na funcionalidade do carvao ativado, tais como: area de superficie, tamanho de poro, estrutura
quimica e grupos funcionais (SANKARAN et al., 2010; GODWIN et al., 2019; SOLIMAN,
MOUSTAFA, 2020;). Os diferentes tamanhos de poros do carvdo podem ser classificados
como micro poro, meso poro € macro poro, representados pelos didmetros de <2nm, 250nm
e >50nm, respectivamente (IYOBE et al., 2004). A Figura 4 abaixo demonstra a distribui¢ao

dos poros na estrutura do carvao ativado.

Figura 4: Representacdo esquematica da estrutura do grao de carvao ativado.

Moléculas organicas Maleculas organicas
dissolvidas grandes dissolvidas pequenas

Micro Poro Meso Poro
Macro Poro

Fonte: Silva, 2017.

A capacidade do carvao ativo em adsorver compostos dependente de varios fatores,
como: o processo de ativagdo que o carvao foi submetido, a granulometria, a area superficial,
a densidade, o pH, o teor de cinzas, a estrutura interna dos poros, a presenga de grupos
funcionais na superficie dos poros que conferem alta reatividade da superficie, a dimensodes

dos poros ¢ alta resisténcia mecanica (AHMEDNA et al., 2000; COUTINHO et al., 2000).
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Nas industrias de alimentos, o carvao ativado atua como um excelente desodorizante e
¢ frequentemente empregado para melhorar o odor e a aparéncia dos produtos alimenticios
(DESILVA, 2000). Em um estudo sobre hidrolisados de molusco (ondulado de Paphia),
a adsorcao pelo carvao ativo remove efetivamente os compostos volateis n-hexanal, n-
heptanal, 2,4-heptadienal e 2,3-octanediona (DEKE et al., 2016). E os hidrolisados de
moluscos tratados com o carvdao foram descritos como amostras com odor de peixe
caracteristico de baixa intensidade por painelistas sensoriais treinados durante a avaliagdo
sensorial (DEKE et al., 2016). O estudo mostrou que a desodorizagdo realizada com carvao
ativado foi capaz de reduzir o teor de trimetilamina (TMA), considerado uma das principais

substancias que provocam o odor do pescado, nos hidrolisados estudados (DEKE et al., 2016).

3.7 ETANOL

A crescente conscientizagdo sobre os riscos ambientais e a saude e as restricdes
legislativas sobre a presenca de solventes clorados em produtos alimenticios levaram a busca
de solventes e procedimentos de extracdo de compostos seguros (COUTO et al., 2022). O
alcool etilico ou também chamado de etanol (C2HsO) ¢ um composto organico polar prético
amplamente disponivel e utilizado como solvente, germicida, agente congelante, combustivel,
aditivo para combustiveis e tintas, produtos de higiene pessoal, alimentos, bebidas,
fragrancias, na producdo de outros compostos organicos, entre outros. (BREIL et al., 2017;
CRIDDLE et al., 2019; RINCON-CERVERA et al., 2020). Suas principais caracteristicas
fisicas estdo disponiveis na tabela abaixo (WANG et al., 2022; MA et al., 2022):

Tabela 2. Propriedades fisicas do etanol anidro.

Propriedades Dados
Férmula quimica C2HeO
Fase sob a condicdo padrao Liquida
Peso molecular (kg/kmol) 46,07
Densidade a 20°C (kg/m?) 795
Calor da vaporizacao (kJ/kg) 918,60
Ponto de ebuli¢ao (°C) 78,5

O alcool etilico hidratado ¢ o mais comum, sendo este uma solugdo hidroalcodlica
contendo de 92 a 95% (v/v) de etanol, podendo, por processos de destilagdo fracionada,

alcangar concentragdes de até 95,6% (v/v) (SHREVE, BRINK, JOSEPH, 1997). J4 o etanol
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anidro, também chamado de etanol absoluto, ndo pode ser obtido por destilagdo fracionada
porque forma-se uma mistura azeotropica entre a agua e o etanol com essa concentraciao
(SHREVE, BRINK, JOSEPH, 1997). Porém, o tratamento da mistura azeotropica com
agentes desidratantes como a cal (Ca0O), hexano, benzeno ou peneiras moleculares pode levar
a formacdo do 4lcool absoluto, com concentragdo aproximadamente igual a 99,9% (v/v)
(RUSSEL, SEILER, 1991).

O n-hexano e o éter de petroleo sdo os solventes mais utilizados para a extragdo de
lipidios devido a sua estabilidade quimica, baixo ponto de ebulicdo, alto poder de
solubilizacdo e facilidade de recuperacdo (CASCANT et al., 2017), no entanto, € prejudicial a
saide humana e ao meio ambiente, além de ser obtido do petrdleo, um recurso ndo renovavel
(KUMAR et al., 2017). Nesse contexto, o etanol ¢ considerado um solvente verde, ndo-toxico
e de grau alimentar, além de ser uma abordagem sustentavel para a obtengdo de extratos
lipidicos de valor agregado, sendo considerado promissor para substituir o n-hexano e o éter
de petroleo na extracdo de compostos hidrofobicos, demonstrando ser altamente eficientes,
com baixos tempos de extragdo e consumo de solvente, que nao representa nenhum problema
regulatorio na industria alimenticia (CALVO-FLORES et al., 2018; SANTOS, SILVA,
SILVA, 2021), entretanto, sua aplicacdo em extra¢do lipidica ainda ¢ pouco explorada devido
seu baixo rendimento lipidico ou com menor pureza lipidica. Além disso, foi observado que,
com o aumento da propor¢ao de etanol nos processos, os rendimentos € a composi¢ao
presentes nos lipidios tendem a atingir resultados semelhantes aos obtidos pela extracio
soxhlet com éter de petroleo (SANCHEZ-CAMARGO et al., 2012).

O etanol pode ser obtido a partir de trés mecanismos principais: fermentagao,
hidratacdo direta e indireta. A fermentacdo para a producdo do alcool etilico ¢ um dos
métodos mais antigos existente, que consiste na quebra do agucar na presenca de agua, onde
ha acgdo de leveduras diversas, essa a¢ao ocorre de acordo com a reagdo abaixo (CRIDDLE et
al., 2019):

(6 105 - 61262 3 2 +2

Na hidratacdo direta, o eteno (etileno) ¢ solubilizado em &4gua e essa mistura ¢é
submetida a a¢do de um catalizador (4cido fosfoérico em silica) a uma temperatura de 300°C e
uma pressao de 70 atm (CRIDDLE et al., 2019). A reagdo ¢ dada por:

2= 2%+t 2 - 3 2

A hidratacdo indireta ocorre quando o eteno reage com o acido sulfurico para formar

mono e di-sulfatos, que a adicdo de dgua ocorre a hidrolisagdo e o etanol ¢ formado

(CRIDDLE et al., 2019).
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4 MATERIAL E METODOS
4.1 MATERIAL
4.1.1 Matéria-prima

Foram utilizadas peles de pescada amarela (Cynoscion acoupa) obtidas na feira do Ver-
0-Peso, Belém (PA). O residuo foi transportado para o Laboratorio de Produtos de Origem
Animal (LAPOA), da Universidade Federal do Pard (UFPA), em caixas térmicas com gelo em
escamas (1 kg de peixe/1 kg de gelo) mantendo a temperatura cerca de 5 °C. No laboratério,
as peles foram higienizadas e sanitizadas através da imersdo em agua clorada a 5 ppm (mg/L)
durante 5 minutos, posteriormente foram lavadas com 4gua destilada. As escamas e a carne
remanescente foram retiradas e as peles acondicionadas, seladas a vacuo e congeladas a -

22 °C em freezer vertical, até as etapas de extragao.

42 METODOS
4.2.1 Extracao da gelatina

A metodologia utilizada para obtencdo da gelatina ¢ descrita por Silva et al. (2018)
com modifica¢cdes no método de secagem e na temperatura de imersao em agua destilada. As
peles foram cortadas em pedacos de 4cm x 4cm, lavadas em 4gua corrente e imersas nas
seguintes solucdes: solucdo de cloreto de sodio (NaCl) 0,6 M na propor¢do de 1:5
(peso/volume) durante 15 minutos, sob agitacdo de 85 rpm a 25 °C em incubadora shaker
(Lucadema, Luca-223, Brasil), em seguida o material foi submerso em solu¢ao de hidréxido
de sodio (NaOH) 0,3 M na propor¢ao de 1:5 (peso/volume) por 15 minutos, nas mesmas
condi¢des de agitacdo da etapa anterior; por Ultimo, as peles foram imersas em solucdo de
acido acético (C2H402) 0,02 M na propor¢ao 1:5 (peso/volume) durante 60 minutos sob
agitacdo em incubadora shaker (25 rpm a 25 °C).

Entre cada tratamento, ocorreu a lavagem das peles com agua destilada (3 repetigdes).
O processo da extragdo ocorre com a adi¢do de 4gua destilada em banho-maria (Tecnal, Te-

057, Brasil) a 60 °C por 12 horas mantendo uma propor¢ao de 1:5 (peso/volume). Apos o
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aquecimento, o material foi submetido a filtragdo em tecido faillet e a gelatina obtida passou
pela etapa de secagem em estufa com circulacao de ar forcado (Tecnal, TE-394/3, Brasil) a
60 °C durante 15 horas. Finalmente, a gelatina seca obtida foi embalada a vacuo (Embaladora
Fastvac, F200, Brasil) e armazenada a -26 °C em um freezer vertical até a realiza¢do das

analises. Ao final da extracdo foi obtida a amostra controle (C).

4.2.2 Amostragem

As seguintes amostras de gelatinas que foram estudadas nesta pesquisa:

a) Controle (C): amostra de gelatina que ndo passou por nenhum processo de
desodorizagao;

b) Deslipidificacio etanoélica (E): amostra de gelatina desodorizada com uma solugdo de
alcool etilico 50%;

¢) Carvio ativado em p6 (ACP): amostra de gelatina desodorizada com carvao ativado
em po6 (0,5%);

d) Carvao ativado granulado (GAC): amostra de gelatina desodorizada com carvao
ativado granulado (0,7%);

e) Deslipidificacdo etanolica com o carvao ativado (EGAC): amostra de gelatina
desodorizada com uma solugdo de alcool etilico 50% e carvdo ativado granulado
(0,7%).

4.2.2.1 Desodorizacgao por deslipidificagao etandlica (E)

A desodorizagdo da gelatina pelo processo da deslipidificacdo etandlica foi realizada
de acordo com a metodologia proposta por Issains et al. (2019), com alteragdes. As peles
limpas e sanitizadas foram submetidas a um pré-tratamento em imersdo em uma solucao de
etanol 50%, na propor¢do de 1:5 (peso/volume), durante 30 minutos a 25 °C, sob agitacdo
constante em incubadora shaker (Lucadema, 220, Brasil), objetivando a interagdo com as
moléculas de lipidios para a sua retirada através das lavagens. Posteriormente, foram

realizadas as etapas de extragdo da gelatina conforme o descrito no topico 4.2.1.

4.2.2.2 Desodorizagdo por adsor¢do com carvao ativado em pd (ACP) e granulado (GAC)

O processo de desodorizagdo para a remog¢do de aromas indesejaveis foi realizado
segundo Pan et al. (2018), com modificagdes nas concentragdes, na filtragdo e na secagem. A
solugcdo de gelatina extraida de pele de peixe foi desodorizada com carvao ativado (Synth,
Brasil) em p6 na concentragdo de 0,5% (m/v) e granulado a 0,7% (m/v). O agente
desodorizante (carvao ativado) foi adicionado na solu¢do de gelatina, onde permaneceu por 60

minutos a 25 °C, sob agitacdo constante em incubadora shaker (Lucadema, 220, Brasil). A
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mistura foi filtrada a vacuo em funil de Biichner, com papel filtro Whatman n° 4, para a
remocao do agente presente na solucdo. A solucdo de gelatina desodorizada foi desidratada
por convecgdo de ar quente, através de estufa com circulacao forcada de ar (Tecnal, TE-394/3,

Brasil) a 60 °C por 12 horas para posterior realizacao das analises.

4.2.2.3 Desodorizac¢do por combinacdo do etanol com o carvao ativado granulado (EGAC)
A desodoriza¢do pela combinagdo da adsorsor¢do e retirada dos lipidios ocorreu pela

combinag¢do das metodologias descritas nos topicos 4.2.1.1 ¢ 4.2.1.2.

4.2.3 Rendimento das extracoes

Foi realizado o calculo do rendimento da amostra controle e das amostras
desodorizadas para determinar a relagdo entre a massa de gelatina seca e a quantidade inicial
de matéria-prima, expresso em g gelatina/100g peixe acordo com a Equagao 4, segundo Binsi

et al. (2009).

(%) = - ( )( 3 % 100 Equacio (1)

u

4.2.4 Avaliacido das gelatinas controle e desodorizadas
4.2.4.1 Caracterizagao fisico-quimica
As seguintes analises de caracterizagdo fisico-quimica foram realizadas na matéria-
prima in natura e nas gelatinas extraidas, em triplicata, de acordo com as metodologias abaixo:
a) Umidade: foi determinada pelo método gravimétrico, por secagem da amostra em
estufa a 105°C, até peso constante, de acordo com o método n° 920.151 da AOAC (1997);
b) Lipidios: foram determinados pelo método Soxhlet, utilizando éter de petréleo como
solvente extrator, de acordo com o método n°® 922.06 da AOAC (1997);
¢) Proteinas: foram determinadas a partir do nitrogénio total contido na amostra, de
acordo com o método Kjeldahl, n® 920.87 da AOAC (1997), multiplicando o valor obtido,
das peles pelo fator 6,25 e para gelatina 5,55, para a conversao em proteinas;
d) Cinzas: foram determinadas gravimetricamente, por calcinagdo da amostra a 550 °C,

de acordo com o método n° 930.05 da AOAC (1997).

4.2.4.2 Cor instrumental

Para a determinagdo de cor instrumental das gelatinas extraidas foi utilizado o

colorimetro portatil (MINOLTA, modelo CR 310) no espagco CIE (Comission Internacionale
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de L’Eclairage), para obter os pardmetros de L* (luminosidade), a* (intensidade do vermelho),
b* (intensidade do amarelo), h® (angulo de tonalidade) e C* (valor do croma). O pardmetro
AE* (magnitude da diferenca total de cor) foi determinado segunda a Equagdo 5. Para o

branco, foi considerado a amostra controle (C).

A =@ P+ Y+ ) Equagio (2)

Onde, AL*, Aa* e Ab* sdo as diferencas entre o parametro de cor das amostras

processadas e o parametro de cor da amostra de controle.

4.2.4.3 Propriedades da gelatina
a) Forca em gel

A for¢a em gel foi determinada de acordo com Choi, Regenstein (2000) e
Kittiphattanabawon et al. (2010). A gelatina a 6,67% (m/v) foi misturada com agua destilada
(60 °C) e a solucdo foi agitada até completa solubilizacdo da gelatina. Posteriormente, a
solucdo foi transferida para molde com 3cm de didmetro e 2,5 cm de altura e incubada a 10 °C
durante 17h. A forga do gel foi determinada através de um redmetro (Sun Scientific Co, Reo
Thex SD-700, Japao), usando sonda de teflon cilindrica (12,5 mm de diametro) em uma
velocidade de Imm/s e carga de 5 g. A forga maxima, em gramas, foi registrada quando o

émbolo penetrar 4mm nas amostras de gel.

b) Ponto de fusao

O ponto de fusdo foi realizado de acordo com a metodologia apresentada por Choi,
Regenstein (2000). As solucdes de gelatina a 6,67% (m/v) foram preparadas e aquecidas em
banho-maria (Tecnal, Te-057, Brasil) a 60 °C por 15 min, em seguida foram resfriadas em
banho de gelo e maturadas a 10 °C em refrigerador durante 17 horas (Quimis, Q315M, Brasil).
Apods a maturagao, foram adicionados sobre o gel cinco gotas de uma mistura de 75% de
cloroformio e 25% do corante azul de metileno, depois as amostras foram colocadas
novamente em banho-maria a 15 °C, com elevacao da temperatura de 0,5 °C a cada 5 minutos.
A temperatura do banho foi verificada com o auxilio de termometro e o ponto de fusdo foi

determinado no momento em que as gotas coradas se moverem para o interior do gel.

¢) Capacidade emulsificante
A capacidade emulsificante (CE) foi determinada segundo Tabarestani et al. (2010),

com modificagdes. Foram misturados 20 mL de solugdo da gelatina a 3,3%, com 20 mL de
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6leo de soja. A mistura foi homogeneizada a 1750 rpm por 30 segundos e posteriormente

centrifugada a 2000 xg por 5 minutos.

d) Capacidade de formacao de espuma
A capacidade de formar espuma foi determinada conforme descrito por Tabarestani et
al. (2010), com modificagdes. A solucao de gelatina a 1, 2, 3, 4 ¢ 5% (m/v) foi transferida
para cilindros de 100 mL e homogeneizadas a 15000 rpm com homogeneizador mecéanico
(Ultra Stirrer, ultra 380, USA) durante 60 segundos em temperatura ambiente. A formacao de

espuma foi calculada de acordo com a Equagao 6.

ca (%) = { ~dx100 Equacio (3)

Onde:
: Volume total ap6s homogeneizacao;

o: Volume inicial antes da homogeneizagao.

4.2.4.4 Determinag¢do do peso molecular das gelatinas em gel de dodecil sulfato de sodio-
poliacrilamida (SDS-PAGE)

As gelatinas controle e desodorizadas foram analisadas de acordo com a metodologia
proposta por Laemmli (1970), com alteragdes. O padrdao Bio-RAD foi avaliado previamente e
utilizado como marcador. No pré-tratamento, as amostras de gelatinas (0,015 g) foram
solubilizadas com 1000 pl de SDS 5% e aquecidas a 80 °C em banho-maria durante 60
minutos. Em seguida, foram misturada, na propor¢do de 1:1, em uma solugdo tampao (7,5 ml
de Tris-HCI 1M, pH 6,8, 35 ml de SDS 10%, 0,15g de azul de bromofenol, 15 ml de glicerol,
75 ml de agua destilada e 700 pl de BMercaptoethanol 14,3 M). Aliquotas de 15 pl foram
aplicadas em gel de separacdo de 8% e empilhamento de 5% a uma corrente de 30 mV. Apos
a separagdo, as amostras foram coradas e descoradas segundo o método descrito pelo Instituto
de Medicina Tropical (IMT) da Universidade de Sdo Paulo (USP). As bandas foram coradas
com o corante Cromassie Blue G-250 (azul de cromassie 0,5%, metanol 30%, acido acético
10% e 4gua destilada 59,9%) usando microondas durante 1 minuto para um réapido
aquecimento e fixagdo, depois, foi adicionado a solu¢do descorante (4cido acético 10%,
metanol 30% e agua destilada 60%); as amostras em solucdo foram submetidas ao
aquecimento com forno microondas por 1 minuto novamente. A troca da solugdo descorante e

0 aquecimento foram realizados até o aparecimento das bandas.

4.2.4.5 Espectroscopia no Infravermelho com Transformada de Fourier (FTIR)
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O espectro de FTIR das gelatinas desodorizadas e controle foram realizados usando o
espectrometro Agilent Cary 630 (cristal de seleneto de zinco) com Transformada de Fourier e

Reflectancia Total Atenuada (FTIRATR), na faixa de 4000 a 400 cm!, resolugdo de 4 cm! e

32 varreduras.

4.2.4.6 Avaliagao sensorial

A aplicagdo da andlise sensorial da pesquisa foi submetida e apreciada previamente
pelo Comité de Etica do Instituto de Ciéncias da Saude da Universidade Federal do Para via
Plataforma Brasil (CAAE: 67219923.7.0000.0018).

Para a realizacdo da andlise sensorial e estapas de selecdo, treinamento e
monitoramento da equipe de julgadores foram utilizadas as normas da Associagdo Brasileira
de Normas Técnicas (ABNT) NBR ISSO 13299 (ABNT, 2017).

Para andlise sensorial, adaptou-se a metodologia de Serfert, Drusch, Schwarz (2010).
O recrutamento dos provadores foi realizado por meio de convites verbais impressos,
distribuidos principalmente para os estudantes da Universidade Federal do Pard (UFPA).
Durante o recrutamento, ocorreu o esclarecimento do objetivo e a forma como o projeto seria
executado. No convite impresso, houve um questionario de autopreenchimento quanto a
apresentacdo de boas condi¢des de saide de um modo geral, ndo existéncia de deficiéncias
fisicas ou fisioldgicas que limitem sua percep¢ao sensorial, disponibilidade para realizar os
testes, habilidade em responder as questoes verbais de forma adequada e clara.

Para a fase de pré-selegdo, aplicou-se testes de aroma e intensidade de aroma de
acordo com as recomendagdes da ISO 8586 (ISO, 1993). Para os testes de aroma, os
provadores receberam os 20 aromas identificados, para realizar o reconhecimento inicial.
Posteriormente, cada provador analisou 10 amostras de aromas aleatorizadas para associar e
descrever, onde esses aromas estavam presentes na etapa de reconhecimento. Cada amostra
foi ser associada a um aroma e descrita através da memoria olfativa. Os participantes que
reconheceram 80% dos aromas corretamente foram selecionados.

Para os testes de intensidade de aroma, adaptou-se a metodologia proposta por
Yamamoto (2011). Foram preparadas 4 solu¢des em concentragdes diferentes: tempero de
peixe pronto e o alcool (iso) amilico. O tempero de peixe foi preparado nas concentracdes de
0%, 2%, 4% e 8%. Os candidatos deveriam ordenar os aromas em ordem de intensidade
percebida, sendo que o critério de selegdo seria o acerto total (100%).

As pessoas aprovadas, nos testes anteriores foram recrutadas para participarem do

treinamento (12 provadores), com o tempo médio de 3 meses. Para o treinamento do painel
26



sensorial, foram aplicados diferentes métodos: andlise sensorial descritiva (DIN 10964, 1996-
02) e testes de classificagio (DIN 10963, 1997-11), onde os temos especificos foram
levantados para que os avaliadores compreendam o significado de cada atributo.

Para a avaliagdo sensorial, foi utilizado a metodologia proposta por Pan et al. (2018),
onde foram apresentados aos julgadores as amostras desodorizadas e a amostra controle,
codificadas com trés digitos, escolhidos através de tabelas de nimeros aleatoérios. As analises
realizadas ocorreram em cabines individuais, sob condi¢des controladas, atendendo aos
requisitos do ISO 8589 (ISO, 1988) e ASTM E 480 (ASTM, 1984).

As intensidades dos atributos de odor foram avaliadas por uma escala de intensidade
ndo estruturada para levantar os termos descritivos apresentados no treinamento (Anexo 1). A
escala foi composta por uma linha de quatorze centimetros, tendo expressdes quantitativas

(pontos ancora) nas extremidades de “fraco/intenso” e “ausente/presente”.

4.3 ANALISE DE DADOS

Os dados de caracterizacdo foram submetidos ao teste de normalidade de Shapiro-
Wilk e igualdade de variancias, para verificar se os dados das amostras seguem a distribuicao
normal, posteriormente foram submetidos a Andlise de Varidncia (ANOVA) e as diferencas
entre as médias foram avaliadas pelo Teste de Tukey a 5% de significancia (p <0,05). Para
variavel de formagdo de espuma foi efetuada analise de regressdo. Todas as andlises foram

realizadas através do programa e os graficos e tabelas serdo elaborados no Statistica ver. 10.0

(Statsoft Inc., 2010).
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO
5.1 RENDIMENTO E CARACTERIZACAO FiSICO-QUIMICA

Os resultados do rendimento e da composi¢do fisico-quimica, referentes a pele de
pescada amarela in natura, da gelatina controle (sem tratamento) e das gelatinas

desodorizadas estao apresentados na Tabela 4.

Tabela 3. Resultados de rendimento e composi¢ao fisico-quimica em base seca.

Amostras
Parimetros

Rendimento - 23,94 20,87 20,57 25,65 23,30

In Natura C GAC ACP E EGAC

Umidade 79,58 £1,85% 7,65 +0,12° 7,46 £0,59®> 8,04 £0,26° 8,73 £0,09®> 9,00 +£0,22°
Lipidios 3,09 +0,17* 0,33+0,025° 0,32 +0,01° 0,31+0,05° 0,30+0,01° 0,32+0,04°
Proteinas 20,42 +2,98> 92,31 +£1,99* 95,31 +0,99? 95,49 +0,63* 93,58 +0,25* 94,55 +1,01?
Cinzas 0,08 +0,06° 0,89 £0,30> 0,92 £0,09* 1,89 +0,17* 1,89 +0,10* 1,47 +0,18?

*Onde, amostras controle (C), com carvao ativado granulado (GAC), carvao ativado em pd (ACP), etanol 50%
(E), e etanol com carvdo ativado granulado (EGAC). Letras diferentes na mesma coluna indicam diferenga
significativa (p<0,05); Valores médios percentuais + desvio padrdo (DP) de triplicata.

Os resutados de redimentos variaram de 20,57% (ACP) e 25,65% (E). Para a
determinag¢do do rendimento, a temperatura de extracdo da gelatina ¢ um dos fatores mais
importantes, além das caracteristicas intriscas da matéria-prima e do método de extragao
(SONGCHOTIKUNPAN, TATTIYAKUL, 2008). Baixas temperaturas resultam em
rendimentos inferiores e em uma extragdo incompleta, enquanto temperaturas muito elevadas
tendem degradar a gelatina, afetando sua qualidade (SILVA et al., 2017). Foram relatados por
Aratjo et al. (2020) rendimento médio de 22,93% para a gelatina extraida da pele de pescada
amarela, enquanto Oliveira et al. (2019) encontraram um rendimento de 24,52% para a

gelatina extraida da pele de piramutaba (Brachyplatystoma vaillantii) e Silva et al. (2017)
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encontraram rendimentos de 8 a 24,7% para extragdo de gelatina da pele de filhote
(Brachyplathystoma filamentosum).

Na Tabela 4, os parametros de umidade, cinzas, lipidios e cinzas in natura
apresentaram diferenca significativa em relacdo as gelatinas. Sendo que o valor de lipidios
apresenta maior média, com valor igual a 3,09%, demonstrando a eficiéncia das lavagens
durante a extracdo. Os valores de umidade das gelatinas ndo diferiram (p<0,05). A umidade
pode afetar ndo apenas a vida util dos produtos que utilizam gelatina, mas também a sua
textura (HARYATI et al., 2019). De acordo com Ward, Courts (1997), o teor ideal de
umidade para gelatinas comerciais deve estar na faixa de 9 a 14%, desta forma, os resultados
encontrados (Tabela 4) estdao abaixo da faixa recomendada, exceto a amostra EGAC.

As gelatinas que possuem umidade entre 6 ¢ 8% sao consideradas higroscopicas, ou
seja, a pressdo de vapor saturado do material ¢ menor que a pressdo de vapor do ambiente,
facilitando a absor¢do de 4gua do ambiente pela gelatina (ALFARO et al., 2015). As amostras
C, E, ACP ¢ GAC apresentaram valores entre 7,65 a 8,73%, podendo ser consideras
higroscopicas, no entanto, amostra que combina a agdo do carvao ativado com etanol
encontra-se fora dessa faixa. O etanol ¢ um reagente com alta higroscopicidade, possuindo
uma elevada capacidade de reten¢do de agua (SHIRAZI et al., 2018), aumentando a umidade
das amostras que possuem o alcool etilico como etapa do processo de desodorizacdo, quando
comparado com a amostra controle. Outro parametro que esta diretamente relacionado com a
umidade ¢ o teor de cinzas.

Para cinzas, a amostra controle (C) e amostra desodorizada com carvao granulado
(GAC) nao diferiram significativamente (p <0,05). O baixo teor de cinzas sugere uma melhor
qualidade da gelatina. O teor de cinzas se torna mais elevado devido a residuos de produtos
quimicos durante o processamento da amostra ou pela mistura com outros ingredientes
(KUSUMANINGRUM et al., 2018; SALEM, et al. 2020), justificando o aumento do teor de
cinzas. Todas as amostras avaliadas estdo de acordo com a norma do RIISPOA (2020), onde o
valor méximo para cinzas em produtos de origem animal em geral deve ser de 2%. A
composi¢do das cinzas nos carvoes ativados varia de acordo com a matéria-prima que foi
utilizada para produzir o carvao; o carvao ativado comercial, em média, possui um teor de
15,2%, o que mostra um alto teor de matéria inorganica (LOPES et. al., 2013).

Quanto maior a quantidade de cinzas no carvdo ativado, mais esse carvao ird ter
preferéncia por adsorver as moléculas de 4dgua, devido a modificagdo da interacdo entre a
superficie do carvdo e a espécie a ser adsorvida (RIVERA-UTRILLA et al., 2005). Em

relacdo a amostra controle, as amostras tratadas com carvdo ativado possuem maior
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quantidade de cinzas podendo possuir maior umidade devido ao carater hidrofilico do carvao
(Tabela 4).

As gelatinas produzidas no presente trabalho apresentam elevado teor proteico, onde
podemos observar que os métodos de desodorizacdo ndo prejudicaram a qualidade da proteina,
ndo apresentando diferenga entre elas (p <0,05). A presenca de um elevado teor de proteinas
influencia no rendimento, mostrando que houve um bom processo de extracdo
(FIRDAUSIAH et al., 2021). De acordo com Silva et al. (2018), a gelatina oriunda da pele de
peixe tende a possuir valores proteicos superiores a 80%. Gelatinas com elevado teor proteico
sdo excelentes matérias-primas para novos produtos, representando o colageno que se
encontra parcialmente hidrolisado. (ARAUJO et al., 2021), contendo muitos aminoécidos
residuais, devido suas cadeias polipeptidicas longas e as ligagdes de hidrogénio entre as
moléculas de proteina, resultando em maior capacidade de ligacdo de dgua (AMIZA et al.,
2015).

As gelatinas elaboradas ndo variaram (p <0,05) em relacdo a quantidade de lipidios,
sendo caracterizadas como gelatinas com baixo teor de gordura. Casanova et al. (2020)
afirmou que as gelatinas pouco gordurosas sdo aquelas com lipidios inferiores a 1%. Segundo
Aragjo et al. (2020), valores baixos de lipidios sdo desejados para gelatinas de pele de peixe,
visto que a pele de peixe possui moléculas lipofilicas com alto grau de insaturacdo, sendo
suscetiveis a reagdes de oxidacdo que interferem no odor da gelatina, na vida de prateleira e
na qualidade nutricional, limitando a aplicagdo (SEA-LEAW, BENJAKUL, 2015;
NURIMALA et al., 2022). Gelatinas comerciais possuem lipidios em torno de 0,11%,
quantidade inferior aos determinados na Tabela 4, onde a diferenga entre esse valor para os
demais tipos de gelatina se d4, principalmente, pelas caracteristicas da matéria-prima

(KUSUMANINGRUM et al., 2018).

5.2 PROPRIEDADES DA GELATINA

Os resultados apresentados (Figura 6) mostram que a capacidades de formagdo da
espuma de todas as amostras aumentou com a elevagdo da concentracdo de gelatina e
proporcionalmente da capacidade emulsificante. Segundo Salem et al. (2020) e Boughriba et
al. (2022), quanto maior a concentracdo de gelatina, maiores serdo os valores de capacidade
emulsificante e formagdo de espumas devido a presenca de uma maior concentragdo de
proteinas.

Em relagdo a formacao de espuma, para uma concentracao de 2%, Kouhdasht, Moosavi-

Nasab, Aminlari (2018) encontraram resultados de 129,76% para uma amostra de gelatina
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comercial, para a mesma concentracdo, no presente trabalho, foram encontrados resultados
que variam de 107,92% (E) a 120,90% (C), sendo a amostra controle a que se aproxima mais

do valor da gelatina comercial.

Figura 5. Comportamento da formacgao de espuma.
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Amostras controle (C), com carvao ativado granulado (GAC), carvao ativado em pd (ACP), etanol
50% (E), e etanol com carvao ativado granulado (EGAC).

Tabela 4. Resultados de capacidade emulsificante, forga em gel e ponto de fusdo.

) Amostras C GAC ACP E EGAC
Parametros
Capac‘dad‘z(;:o‘)““'s‘ﬁca“te 50,64 £1,10° 49,17 +0,71° 49,19 £1,94* 43,52 +1,38" 47,72 +2,07°
For¢a em Gel (g) 290,33 £1,53% 38,33 +£0,58¢ 31,00+1,00°  60,5+2,18 110,33 £2,52°

Ponto de Fusao (°C) 23,50 +£0,50* 21,5+0,50° 21,33 £1,15> 21,93 +£0,518> 22,17 +0,29%
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*Onde, amostras controle (C), com carvéo ativado granulado (GAC), carvao ativado em pd (ACP), etanol 50%
(E), e etanol com carvdo ativado granulado (EGAC). Letras diferentes na mesma coluna indicam diferenga
significativa (p<0,05); Valores médios percentuais + desvio padrdo (DP) de triplicata.

Nao houve diferenca (p <0,05) entre as amostras quando foi avaliado a capacidade
emulsificante, com exce¢do da amostra tratada com Etanol (E) (Tabela 5). Os residuos
hidrofobicos na solucdo de gelatina podem melhorar a capacidade emulsificante criando uma
grande esfera hidrofobica na superficie proteica (BALTI et al., 2011). Boughriba et al. (2022)
afirma que a capacidade emulsificante de proteinas estd associada ao seu transporte,
reorganizacao e adsor¢do na interface ar-agua.

A for¢a em gel ¢ uma das propriedades fisicas mais importantes da gelatina. Os
resultados para forca Bloom foram bastante diversificados, variando de 31,00 g (ACP) a
290,33 g (C), essa variagdo depende de muitos fatores, como diferentes composi¢des de
aminoacidos, tamanho das cadeias proteicas, concentragdo e distribui¢ao de peso molecular da
gelatina obtida (SONGCHOTIKUNPAN, TATTIYAKUL, 2008). Os resultados das amostras
sem tratamento (C) e das influenciadas com etanol 50% (E, e, EGAC) estdo de acordo com o
Gelatin Manufacturer's Institute of Americ, onde ¢ definido que para a gelatina comestivel a
forca do gel deve ser entre 50 a 300 g, faixa ideal para aplicacdo na industria alimenticia e
famacéutica (GMIA, 2019).

A forga do gel da gelatina de peixe € proporcional a soma das cadeias a, seus dimeros
(componentes B) e peptideos (MUYONGA, COLE, DUODU, 2004). A desodorizacdo da pele
pode promover a desestabilizacdo da cadeia de o da gelatina, auxiliando na formagdo de
polimeros de massa molecular baixa, resultando em uma menor resisténcia de gel (SALEM et
al., 2020).

Geralmente, as forcas de gel das gelatinas de pele de peixe sdo inferiores as das
gelatinas comercialmente disponiveis de fontes bovinas e suinas. Segundo Karim, Bhat (2009),
espera-se que a gelatina oriunda de pescado possui menores valores de forca em gel (0-200 g)
do que as gelatinas de mamiferos; gelatinas com for¢a em gel média de 260 g sdo as mais
indicadas para a aplicagdo em alimentos, onde todas as amostras desodorizadas avaliadas no
trabalho (Tabela 5) ficaram abaixo do esperado, enquanto a amostra controle se manteve mais
proxima do valor.

Os resultados de for¢a em gel e ponto de fusdo se relacionam, onde, a gelatina de
peixe que possui menor ponto de fusdo possui a menor forca em gel (LIU, LI, GU, 2008).
Desta forma, as gelatinas produzidas que possuem propriedades reoldgicas mais baixas
podem ser utilizadas em diversas aplicagdes que ndo exigem ponto de fusdo e nem forga em

gel altos.
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O ponto de fusdo aumenta de acordo com a quantidade de compostos de alto peso
molecular. Quanto maior for o ponto de fusdo, melhores serdo as propriedades fisicas,
indicando a possibilidade de obten¢do de uma gelatina com propriedades mais semelhantes as
obtidas de mamiferos (ALFARO et al., 2015). As temperaturas de fusdo da gelatina de peixe
sdo relativamente baixas quando comparadas as gelatinas bovinas e suinas (porque possuem
menores quantidades de prolina e hidroxiprolina) (ALFARO et al., 2015). O ponto de fusdo
tem impacto sobre muitos fatores (KANWATE, KUDRE, 2017): concentragdo, tempo e
temperatura de maturagdo de gel, condi¢cdes de extracdo, distribuicdo do peso molecular

médio e extracdo na molécula original de colageno no material.

5.3 PROPRIEDADES COLORIMETRICAS
A Tabela 6 apresenta os resultados da analise de cor para os diferentes tratamentos
desodorizagdo. Atributos de cor sdo de primordial importancia, pois influenciam diretamente

a aceitabilidade do consumidor.

Tabela 5. Parametros colorimétricos das gelatinas controle e desodorizadas.

arimetros * * 0 * %
moaimetros L a b h C AE

C 51,96 £0,02° 0,26 £0,01°¢ 10,77 +0,74* 88,89 +0,40® 10,78 +£0,74* 53,08 +0,17

GAC 61,77 + 0,48 0,65 +£0,09% 12,65 + 1,23* 86,98 +0,43°¢ 12,65 £1,23* 12,67 +0,29?

ACP 51,15 +1,32* 0,61 +£0,03°> 8,56+0,99° 88,12 +1,06> 7,99 £1,19> 5,35 +1,39°

E 50,16 +1,31° 0,76 £0,05* 11,66 +0,89* 85,92 +0,89¢ 11,28 £0,06* 5,22 +1,45°

EGAC 61,79 £0,65* -0,04 +£0,03¢ 10,78 +£0,49* 90,18 +0,17* 10,66 +£0,29* 3,46 +1,71¢

*Onde, amostras controle (C), com carvéo ativado granulado (GAC), carvao ativado em pd (ACP), etanol 50%
(E), e etanol com carvdo ativado granulado (EGAC). Letras diferentes na mesma coluna indicam diferenga
significativa (p<0,05); Valores médios percentuais + desvio padrdo (DP) de triplicata.

Em relagdo ao parametro de luminosidade (L*), os tratamentos GAC e EGAC,
apresentaram as maiores médias, com valor igual a 61,8, diferindo dos demais tratamentos.
Esses tratamentos apresentaram aparéncia mais clara que os demais, e a gelatina mais escura
estd associada em geral a presenga de contaminantes inorganicos, ¢ de proteinas nao
removidas durante a extragdo. A cor da gelatina depende muito da espécie e da cor da pele do
peixe, bem como das condicdes de extracdo e secagem (VAZ et al., 2020). No trabalho
realizado por Sae-Leaw, Benjakul, O’Brien (2016) foram feitos tratamentos com etanol, para
a deslipidificacdo da pele de peixe e produgdo de gelatina de cor mais clara. O
desengorduramento também resulta no clareamento e maiores valores para variavel L* para

em gelatinas de origem animal (FAWALE et al., 2022).
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Para o parametro (a*) relacionado com a cor vermelha houve diferenga significativa
entre as amostras, sendo o maior valor para o tratamento E (0,8) ¢ o menor EGAC (-0,03).
Dentre os tratamentos avaliados, o EGAC teve maior tendéncia para tons vermelhos, por
apresentar valor negativo, enquanto os demais tratamentos apresentaram maior tendéncia a
cor verde, por apresentaram valores positivos.

Em relagdo a intensidade de cor amarela (b*), o tratamento com ACP apresentou
diferenca significativa em relacdo aos demais tratamentos, sendo a menor média (Tabela 6).
Em relagdo a esta variavel, todos os tratamentos apresentaram colora¢do mais proximas do
amarelo, pois apresentaram médias de valor positivo. Durante a extracdo da gelatina em alta
temperatura (55 °C), produtos de oxidag¢ao lipidica, especialmente compostos aldeidos, podem
ser formados (Frankel 2005). Esses produtos da oxidag¢ao lipidica podem ter contribuido para
a formacao de pigmentos amarelos através da reacdo de Maillard (Khantaphant et al. 2011).

Em relacdo a cromaticidade do (C*), o tratamento de ACP apresentou diferenca
significativa em relagdo aos demais tratamentos, com menor média igual (8,0). Quanto ao
croma, valores de saturacdo de cor proximos a zero indicam cores neutras (cinza), enquanto
proximos de 60 implicam cores intensas e vividas (Jacomino, Mendonga e Kluge, 2003). O
indice de saturacdo (croma) expressa a intensidade da cor, ou seja, a cor em termos de
saturacdo de pigmentos, sendo “0 - cor impura” e “60 - cor pura” (Rinaldi et al., 2017).

Para o parametro angulo Hue (h°) houve diferenga significativa entre os tratamentos,
sendo que o tratamento EGAC apresentou maior média, com valor igual a 90,2. O angulo de
cor h® pode variar de 0° a 360°, sendo que de 0° corresponde a cor vermelha, 90° corresponde
ao amarelo, 180° ao verde e 270° ao azul (SANTOS et al., 2012). Evidenciando, desta forma,
a tonalidade mais amarelada para as amostras analisadas.

Os valores médios para variacdo total de cor (AE*) variaram significativamente, sendo
o tratamento de GAC o maior valor encontrado, onde todos esses valores foram considerados
abaixo do determinado por Araujo et al. (2022) de 29,52 para gelatina da pele de pescada

amarela seca por convecgao de ar por 12,35 h a 59,14 °C.

5.4 DETERMINACAO DO PESO MOLECULAR DA GELATINA POR SDS-PAGE

Para verificar o perfil eletroforético da gelatina, 10 pg de amostra de gelatina obtida de
cada tipo de extracdo (tipos de extracdo) foi submetida a SDS-PAGE (Figura 6). De acordo
com Laboratoérios Advances Biomatrix (2018) o coldgeno pode apresentar regides v, al ¢ a2.
al possui duas cadeias que sdo sobrepostas, apresentando-se no gel de poliacrilamida com

intensidade maior que a o2. J4 a regido y possui alto peso molecular. A presenca destas
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regides determina o coldgeno tipo I (ARUMUGAM ET AL., 2018; BHUIMBAR,
BHAGWAT, DANDGE, 2019).

Figura 6. Perfil eletroforético das gelatinas controle (C), com carvao ativado granulado
(GAC), carvao ativado em p6 (ACP), etanol 50% (E), e etanol com carvao ativado granulado

(EGAQ).
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A partir da eletroforese da gelatina pode-se observar que: a extracdo da gelatina E,

ACP e EGAC conservaram as bandas de colageno a e y enquanto a extragdo G ndo permitiu a

verificagdo de todas as regides, quando comparado com a extracdo C; a gelatina extraida ¢ do

tipo 1.

5.5 ESPECTROSCOPIA NO
FOURIER (FTIR)

INFRAVERMELHO COM TRANSFORMADA DE

Figura 7. Espectros de FTIR para as gelatinas controle (C), com carvao ativado granulado

(GAC), carvao ativado em p6 (ACP), etanol 50% (E), e etanol com carvao ativado granulado

(EGAC).
C
=2
V -. AmidB - |
- .,' A
i . Amid A l f !
& \ l A f'w!l |
3 i . / k | ¥
§ - \\V / \| Amid 111
= \ Amld 1l l
“
g -
A L |
A \ l' ’ I|l|I |"
_ | |\ | \
W: ﬂ 1) |
@O s v
4 Amdl —— |
T T T T T T T T T | T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000

Wavenumber (cm-1)

36



Amid I1

=2
- Amidl ——
ml L L I35|w1 L T laohl L L lzhl L] L lml L L] !1hl L] L l1&°| L Ll
Wavenumber (cm-1)
ACP
8]
o

ittance
i Ll

A

Amid IT1

!-
'_ 4
8
I Amid [ —>
ml L L Iml L) L lml I L Iﬁl L] 1 lml L) L) l1hl L] L) '1°l°ol L] I
Wavenumber (cm-1)
E
8

Amidl ——>

4000 3500 3000 2500 2000

L) L ¥ L] | L Ll L] L L L] L] L] L) | L ¥ L] L) L L) L] L)

Wavenumber (cm-1)

37



= R
1 Amid B \
Bq l
Amid A |
S 1 l / Amid TIT
s
F==2 / Amld II
g
,‘_‘ 4
= \
\ | ‘I | \
. I\.
o Amid1 —> |
T T T 3 T T T T T T | — T T T T T e T T T | T ™ T T T T T
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000

Wavenumber (cm-1)

Para descrever os varios grupos funcionais e suas ligacdes quimicas, as gelatinas
controle e desodorizadas foram analisadas através da espectroscopia FTIR. Os espectros da
gelatina de pescada amarela é semelhando ao da dourada (Sparus aurata) (KAYNARCA et
al., 2022), da tilapia do Nilo (Oreochromis niloticus) (CHEN et al., 2022), piramutaba
(Brachyplatystoma vaillantii) (OLIVEIRA et al., 2019) e da gelatina comercial
(SINTHUSAMRAN et al., 2017). A presenca de picos de amidas A, B, I, II e III em gelatinas
estdo diretamente relacionados com a composicao de aminodcidos, principalmente prolina e
hidroxiprolina (SUN et al., 2017).

O espectro infravermelho da gelatina tem cinco regides principais presentes na tabela

abaixo (ALI, KISHIMURA, BENJAKUL, 2018; QIU et al., 2019):

Tabela 6. Parametros para absor¢ao no infravermelho.

AMIDA A 3600 — 2300 cm'!
AMIDA B 3100 — 2850 cm’!
AMIDA 1 1656 — 1644 cm’!
AMIDA 11 1560 — 1335 cm’!
AMIDA IIT 1240 — 670 cm’!

Conforme representado na Figura 6, as gelatinas possuem comportamentos
semelhantes. O modo de vibragdo e a posi¢do do niimero de onda dos picos sdo ligeiramente
diferentes, demonstrando as modificacdes em suas estruturas secundarias.

A amida A ¢ representada por uma banda larga de absor¢do que resulta na vibracao de

estiramento NH e OH. Quando a amida A participa da formagdo de pontes de hidrogénio,
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menor sera o comprimento de onda (em torno de 3300 cm™) (CHEN et al., 2022; ZHANG et
al., 2022). Dessa forma, podemos afirmar que, aqueles que possuem menor pico, irdo formar
mais grupos NH, devido a quebra das pontes de hidrogénio que ocorrem nessa reagdo (CHEN
et al., 2022). As amostras GAC, E e EGAC foram as que apresentaram maior modificagdo em
seu pico quando comparado com a amostra controle de gelatina, onde podemos concluir que
as desodorizagdes realizadas com etanol e carvdo granulado modificaram essa composicao,
possuindo menor presenga de NH disponivel, com destaque para a amostra de E.

A posi¢do da banda amida B é em torno de 2930 cm’!, representando a vibrag¢do de
alongamento assimétrica de CH de CH> (CHEN et al., 2022). Também, quanto menor o pico,
maior a interagdo dos grupos NH3 entre as moléculas de gelatina, estando associados a um
aumento da interagdo NH—NH3" livres e residuos N-terminais (QIU et al., 2019). O menor
pico foi o da amostra controle, enquanto o maior foi da desodorizada com carvao em pé
(ACP), onde essa desodorizagdao foi mais efetiva para diminuir os compostos amoniacos na
regido da amida B. A amida B nas amostras de gelatina mostraram redugdo drastica quando
comparada com a amostra controle.

Segundo Fawale et al. (2022), quando ocorre uma acdo de desengorduramento da
gelatina ocorre uma alteracdo na sua estrutura secunddria e no grupo funcional associado as
interagdes intermoleculares e esse comportamento pode ser encontrado nas gelatinas que
foram desodorizadas nessa pesquisa, visto que o etanol age como um desengordurante e o
carvao ativado pode ser capaz de sequestrar moléculas de gordura ou compostos que fazem
parte da sua estrutura.

A banda amida I esta relacionada principalmente a vibragdo de alongamento do grupo
carbonila C=0, refletindo a ligacdo de hidrogénio e na estrutura secundaria de peptideos e
proteinas (STANI, et al., 2020; CHEN et al. 2022). As amostras que possuem etanol na sua
composi¢do (E e EGAC) foram as que mais apresentaram modificagdes na regido da amida I,
demonstrado que a solugdo etandlica promove modificagdes na estrutura secundaria das
proteinas presentes nas amostras, induzido alteracdes na molécula de gelatina (SAE-LEAW et
al., 2016).

A amida II estd conectada com as vibragdes de flexdo NH e estiramento CN (ZHANG
et al. 2022) e obteve um comportamento proporcional ao da amida I, onde as amostras com
etanol na sua composi¢do foram as que apresentaram maiores altera¢des devido a presenga de
um pico maior em relacdo as demais.

As bandas de amida III na proteina de gelatina refletem a deformagdo de NH causada

pelas ligagdes de amida combinadas com a vibracdo de alongamento do CN, bem como a
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integracdo da cadeia lateral da prolina e as vibragdes do grupo CH> da estrutura principal da
glicina e nas cadeias laterais de prolina (CASANOVA et al., 2020). Quanto mais baixos os
valores de amida III, indica que a estrutura da tripla hélice é parcialmente destruida durante
preparagdo de gelatinas (ZHANG et al. 2022). Assim, a amostra ACP foi a que menos teve
alteracdo em suas hélices triplas quando comparado com amostra C. A perda da hélice tripla
em gelatinas ocorre devido a ocorréncia de estrutura desordenada no coldgeno nativo,
podemos observar esse acontecimento, pincipalmente, na amostra E que apresentou menor

pico (MUYONGA, COLE, DUODU, 2004).

5.6 AVALIACAO SENSORIAL

Figura 8. Avaliagdo sensorial das amostras desodorizadas.
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1
12 15 2 12 4 2
3
11 10 3 11 5 3
5 == FORTE/FRACO : == FORTE/FRACO
I m : PRESENTE/AUSE b @ 4 PRESENTE/AUS
NTE ENTE
9 5 9 5
8 6 8 6
7 7
E EGAC
1 1
12 15 2 12 4 2
3
11 10 3 11 5 3
== FORTE/FRACO ! —8— FORTE/FRACO
& ¢ PRESENTE/AUSE 10 Q 4 PRESENTE/AUS
NTE ENTE
9 5 9 5
8 6 8 6
7 7

Para analise sensorial foram utilizadas quatro amostras GAC, ACP, E ¢ EGAC ¢ a
amostra controle (C). Em todas as amostras utilizadas foram avaliadas a heterogeneidade na

analise de cada ponto estudado, tanto para as variaveis de presenga e auséncia, quanto para
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variaveis de forca e fraqueza. Os parametros Forte/Fraco buscaram avaliar a intensidade do
odor e Presente/Ausente atuou como parametros da velocidade de percepgao.

Em rela¢do a Forte/Fraco, ocorreram variagdes entre as amostras. As amostras com
carvao ativado em sua desodorizagdo se comportaram de forma semelhante, onde as variagdes
foram de: GAC, 0,4-2,8; ACP, 0,2-0,8; EGAC, 0,1-0,6. Dessa forma, pode-se observar que a
amostra que combinou a técnica de desorizagdo com etanol 50% e carvao ativado foi mais
efetiva para retirar o odor caracteristico das amostras.

A Presenca/Auséncia da amostra que passou pelo processo de desodorizagdo apenas
com Etanol 50%, onde a percepcdo do odor da amostra E (11,7-13,9) se mostrou mais
acentuado. Também, o odor dessa amotra foi o considerado o mais forte quando comparado
com a amostra controle (C), onde sua maxima foi de §,8.

Pan et al. (2018) realizou a desodorizacdo da gelatina da pele de Takifugu rubripes
usando carvao ativado em po e, ao realizar a analise sensorial através de um equipamento de

nariz eletronico, ele observou um compartamento semelhante ao identificado nessa pesquisa.
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6 CONCLUSOES

Todos os parametros fisico-quimicos analisados no presente estudo apresentaram
diferenga significativa, exceto para proteinas, lipidios e umidade. O teor de cinzas apresentou
maior média para os tratamentos P, E e EGAC, diferenciando do tratamento controle.

A capacidade emulsificante, forca gel, ponto de fusdo apresentaram diferenca
significativa, entre as metodologias de desodorizagdo em relacdo ao tratamento controle,
sendo este apresentando os maiores valores. A presenca de etanol influenciou nos menores
valores de capacidade emulsificante.

Em relagdo aos parametros de cor, todas as varidveis analisadas apresentaram
diferenga significativa, o tratamento EGAC influenciou na maior luminosidade das amostras,
apresentando valores negativos no pardmetro a*, e maior tendéncia a cores vermelhas. O
tratamento com carvao ativado em pé influenciou na menor cromaticidade e menor tom
amarelado.

A eletroforesse, indicou que a amostra E ndo variou em relagao a C. As amostras ACP
e EGAC tiveram o mesmo comportamento ¢ a GAC foi a que mais alterou sua estrutura
proteica. As amostras E, ACP e EGAC apresentaram bandas o ¢ y de colageno.

De acordo com os resultados de FTIR, a presenca de carvao ativado nas
desosorizacdes (ACP, GAC e EGAC) apresentaram diferencas nos picos de amida A, B, I e
III, onde esse comportamento demonstra menores interacdes com a amonia, substancia
diretamente relacionada ao odor caracteristico de pescado na gelatina.

As amostras desosdorizadas com carvao ativado se comportaram de forma similar na
avaliagdo sensorial, destacando a efetividade desse composto para captorar agentes que

causam o odor caracteristico de peixe, onde destaca-se a amostra EGAC.
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ANALISE SENSORIAL DE GELATINAS DE PELE DE PEIXE DESODORIZADAS

NOME: DATA: / /

IDADE: CONTATO: SEXO: Feminino ( ) Masculino ()

1) Vocé estd recebendo quatro (4) amostras de gelatina de pescada amarela que passaram por diferentes
métodos de desodorizacdo, avalie-a de acordo com as escalas ndo estruturadas abaixo, quanto aos

parimetros de FORTE/FRACO ¢ PRESENCA/AUSENCIA.

¢ Amostra P = Padrao.

a) Cadigo:

Fraco Forte
Ausente Presente
b) Cadigo:

Fraco Forte
Ausente Presente
¢) Codigo:

Fraco Forte
Ausente Presente
d) Codigo:

Fraco Forte
Ausente Presente
COMENTARIOS:
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