
UNIVERSIDADE ESTADUAL DE PONTA GROSSA 

PRÓ-REITORIA DE PESQUISA E PÓS-GRADUAÇÃO 

PROGRAMA DE PÓS-GRADUAÇÃO STRICTO SENSU 

MESTRADO EM CIÊNCIA E TECNOLOGIA DE ALIMENTOS 

 

 

 

SANDRA MARA WOLFF CAMPELO 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

INCORPORAÇÃO DE POLIFENÓIS E ANTIOXIDANTES DE EXTRATOS DE 

ERVA-MATE (Ilex paraguariensis) EM AMIDO DE CARÁ-MOELA 

(Dioscorea bulbifera Linn) 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

PONTA GROSSA  

2018

 

 

 



2 

 

SANDRA MARA WOLFF CAMPELO 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

INCORPORAÇÃO DE POLIFENÓIS E ANTIOXIDANTES DE EXTRATOS DE 

ERVA-MATE (Ilex paraguariensis) EM AMIDO DE CARÁ-MOELA                                     

(Dioscorea bulbifera Linn)  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

PONTA GROSSA 

2018 

 

 

   Dissertação de Mestrado, apresentado como requisito 

para a obtenção de título de Mestre no Programa de 

Pós-Graduação em Ciência e Tecnologia de Alimentos 

da Universidade Estadual de Ponta Grossa. 

 

   Orientador: Prof. Dr. Marcelo Lazzarotto 

 

 



3 

 

     
     
     
     
     
     
     
     
 
     
     
 
     
                                           

                   
                    Campelo, Sandra Mara Wolff 

        C193                Incorporação de polifenóis e antioxidantes de extratos de 
erva-mate (Ilex paraguariensis) em amido de cará-moela 
(Dioscorea bulfifera Linn)/ Sandra Mara Wolff.  Ponta Grossa, 
2018.  
     88 f., il. 

           
           Dissertação  (Mestrado em Ciência e Tecnologia de 

Alimentos – Área de concentração –  Alimentos), Universidade 
Estadual de Ponta Grossa.             

 

           Orientador: Prof. Dr. Marcelo Lazzarotto    
           

1. Análise térmica. 2. Compostos fenólicos. 3. 
Compostos bioativos. 4. Atividade antioxidante. 5. 
Espectrometria de mas-sas. 6. TG-DSC-MS. I. 
Lazzarotto, Marcelo. II. Universidade Estadual de Ponta 
Grossa - Mestrado em Ciência e Tecnologia de 
Alimentos. III. T.               

                                                                                                 CDD : 664.7                                                                                    
Ficha  catalográfica elaborada por Maria Luzia F. Bertholino dos Santos CRB9/986 

 

    
     
  
 
  
  

 



2 

 

 

 

 



3 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

  Dedico este trabalho aos meus pais 

Cleunice e José Osires.  

Meu esposo Felipe e minha família. 

 



4 

 

AGRADECIMENTOS 

 

Agradeço a Deus por permitir a conclusão desta etapa, iluminando meu caminho e me 

oferecendo saúde, força e fé para realização deste trabalho. 

A minha mãe Cleunice por ser exemplo de perseverança, por tanta dedicação, amor e 

esforço para que pudesse realizar meus estudos. Ao meu pai José Osires por todo esforço, 

trabalho e dedicação para me dar a oportunidade de formação educacional.  

Ao meu marido Felipe por todo o companheirismo, ajuda, pelo incentivo a nunca 

desistir, pelo seu amor, compreensão e por ser um exemplo de dedicação à vida acadêmica.  

A minha irmã Simone, sobrinho Davi e toda minha família e amigos pelo carinho, 

incentivo e apoio  

Aos professores do programa de Pós-Graduação em Ciência e Tecnologia de Alimentos; 

pelos ensinamentos. 

Ao CLABMU e equipe pelas análises realizadas. 

Aos colegas do grupo GETAFPQ, em especial Cristina e Camila por me auxiliarem 

sempre que precisei. 

A EMBRAPA Florestas pela disponibilidade de utilização de suas Instalações e 

Equipamentos. 

A UEPG, ao SEBISA e DENSP, departamento no qual trabalho, pela disponibilidade 

de redução de parte de minha carga horária para dedicação ao Mestrado. 

Ao DEFARM da UEPG pela disponibilidade utilização de Laboratório e Equipamentos; 

 Aos Membros da Banca, Prof° Dr. Egon Schnitzler, Prof° Dr Luiz Gustavo Lacerda e 

Prof° Dr Tiago André Colman que se disponibilizaram em avaliar meu trabalho e contribuir 

com suas observações. 

Ao Professor Dr. Egon Schnitzler manifesto minha gratidão pela oportunidade e pelo 

incentivo desde o início, e por toda ajuda, conhecimento e sabedoria compartilhado com tanta 

gentileza e humildade que lhe são característicos.  

Ao meu orientador Prof. Dr. Marcelo Lazzarotto agradeço por aceitar me orientar, pela 

ajuda, incentivo e pelos seus ensinamentos, conhecimentos e tempo compartilhados, sendo 

fundamental para realização deste trabalho  

A todos que contribuíram e incentivaram na realização desse trabalho. 

. 

Muito obrigada!



v 

 

RESUMO 

O amido pode ser obtido mais comumente a partir de milho, trigo, arroz e também de 

tubérculos e raízes. Mas outras fontes estão sendo estudadas, como amidos extraídos dos 

gêneros Dioscoreae spp., uma espécie deste gênero estudada com pouca frequência é a 

Dioscorea bulbifera Linn conhecida também como cará moela. Neste trabalho o amido nativo 

de D. bulbifera Linn foi obtido e modificados com extrato aquosos e hidroalcoólicos em três 

concentrações diferentes de erva-mate, Ilex paraguariensis, planta rica em compostos biotivos 

responsáveis por suas propriedades benéficas a saúde. Através das técnicas como Calorimetria 

Exploratória Diferencial (DSC), análises reológicas através da análise Viscoamilográfica 

(RVA), Termogravimetria acoplada ao sistema - Calorimetria Exploratória Diferencial - 

Espectrometria de Massas (TG-DSC-MS) e morfológicas como o Microscopia Eletrônica de 

Varredura (MEV), Difratometria de raios X método pó (DRX) e Colorimetria foi possível 

verificar a interação deste amido de D. bulbifera Linn com os compostos provenientes dos 

extratos obtidos das folhas de erva-mate. As temperaturas iniciais de gelatinização, dos amidos, 

com incorporação de 6% de extrato aquoso, e com 6% extrato hidroalcoólicos foram levemente 

superiores em relação ao amido nativo, quando estudados por DSC. A maior parte das amostras 

apresentaram valores de Tp e Tc e entalpia de gelatinização próximos ao nativo. Na análise de 

RVA observou que os picos de viscosidade foram maiores nos amidos modificados com extrato 

aquosos. A viscosidade final e a tendência a retrogradação aumentaram em relação ao nativo. 

As imagens MEV não se alteraram, a coloração do amido nativo teve maior tendência ao L* 

branco que os modificados. Os difratogramas de raios X apresentaram amido tipo “C. Na 

análise TG-DSC-MS os eventos principais no DSC foram mais intensos nas amostras tratada, 

assim como os sinais massa-carga detectados, medidos por espectrometria de massa, ocorreram 

com eventos mais intensos nas amostras tratadas com extratos hidroalcoólicos e no sinal m/z 

58 foi detectado em todas as amostras exceto no amido nativo. Evidenciando que houve 

incorporação dos compostos fenólicos com modificação no perfil dos gases gerados durante a 

termo decomposição. 

Palavras chaves: análise térmica, compostos fenólicos, compostos biotivos, atividade 

antioxidante, espectrometria de massas, TG-DSC-MS 
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ABSTRACT 

   Starch can be obtained most commonly from corn, wheat, rice and also tubers and roots. But 

other sources are being studied, such as starches extracted from the genus Dioscoreae spp., A 

species of this genus studied infrequently is the Dioscorea bulbifera Linn also known as 

gizzard. In this work the native starch of D. bulbifera Linn was obtained and modified with 

aqueous and hydroalcoholic extract in three different concentrations of yerba mate, Ilex 

paraguariensis, a plant rich in bioactive compounds responsible for its beneficial health 

properties. Using the techniques such as Differential Scanning Calorimetry (DSC), 

rheological analysis through the Viscoamilographic (RVA) analysis. Thermogravimetry 

coupled to the system Differential Scanning Calorimetry - Mass Spectrometry (TG-DSC-MS) 

and morphological ones such as Scanning Electron Microscopy (SEM), X-ray diffraction 

method (XRD) and Colorimetry, it was possible to verify the interaction of this starch of D. 

bulbifera Linn with the extracts obtained from the leaves of yerba mate. Initial gelatinization 

temperatures of the starches with 6% aqueous extract incorporation and with 6% 

hydroalcoholic extract were slightly higher in relation to the native starch when studied by 

DSC. Most of the samples presented values of Tp and Tc and gelatinization enthalpy near to 

the native one. In the RVA analysis it was observed that the peaks of viscosity were higher in 

modified starches with extract aqueous. The final viscosity and tendency to retrograde 

increased relative to the native. SEM images did not change, native starch staining had a 

greater tendency to white L * than those modified. The X-ray diffractograms showed starch 

type "C. In the TG-DSC-MS analysis the main events in the DSC were more intense in the 

treated samples, as well as the mass-load signals detected, measured by mass spectrometry, 

occurred with more intense events in the samples treated with hydroalcoholic extracts and in 

the m / z 58 was detected in all samples except native starch. Evidence that there was 

incorporation of the phenolic compounds with modification in the profile of the gases 

generated during the decomposition.  

   Keywords: thermal analysis, phenolic compounds, bioactive compounds, antioxidant activity, 

mass spectrometry, TG-DSC-MS 

 

 

 

 

 



vii 

 

 LISTA DE FIGURAS 

 

Figura 1- Fluxograma de Extração de Amido de Cereais e Tubérculos. .................................. 15 

Figura 2: Estrutura da Amilose. ................................................................................................ 16 

Figura 3: Estrutura da Amilopectina. ....................................................................................... 17 

Figura 4: Folha, planta e os tubérculos da Dioscorea bulbifera L. (Cará - Moela). ................ 20 

Figura 5: MEV amido D. bulbifera Linn. ................................................................................. 21 

Figura 6: Estrutura Química do Ácido 5 – Cafeoilquínico. ...................................................... 25 

Figura 7: Estrutura Química Rutina.......................................................................................... 25 

Figura 8: Estruturas Químicas da Teobromina (Esquerda) e Teofilina (Direita). .................... 26 

Figura 9: Parâmetros de viscosidade obtidos através das curvas RVA. ................................... 34 

Figura 10: Esquema de Funcionamento TG-MS. ..................................................................... 38 

Figura 11: MEV Amido D. bulbifera Linn. ............................................................................. 39 

Figura 12: Parâmetros de cor a*, b*, L*................................................................................... 40 

Figura 13: Fluxograma de Obtenção de Amido D. bulbifera Linn (Cará-Moela) ................... 44 

Figura 14a: Fluxograma processo obtenção dos extratos de erva-mate e incorporação extrato 

aquoso/amido. .................................................................................................................... 46 

Figura 14b: Fluxograma processo obtenção dos extratos de erva-mate e incorporação extrato 

hidroalcoólico/ amido. ....................................................................................................... 46 

Figura 15: A (cultivar BRS 408); B (folhas secas em microondas); C (moinho analítico de 

batelada (KA modelo A11 basic); D( folhas erva-mate moídas) ....................................... 47 

Figura 16: (A) Banho-maria com controle de temperatura (Nova Ética. Modelo 314/6) e (B) 

agitador magnético (Quimis Q261). (C) Filtragem a Vácuo. ............................................ 48 

Figura 17: Extratos aquosos iniciais (A, B, C); extratos aquosos pós incorporação (A1, B1, C1). 

Extratos iniciais hidroalcoólicos (D, E, F) e extratos pós incorporação (D1, E1, F1). ...... 48 

Figura 18 : Parâmetros para cálculo de cristalinidade relativa, ................................................ 53 

Figura 19: Curvas RVA para amostras de amido de D. bulbífera nativo (N) , A (amido com 

extrato aquoso 1,5 % erva-mate), B (amido com extrato aquoso 3% erva-mate), C (amido 

com extrato aquoso 6 % erva-mate), D (amido com extrato hidroalcoólico 1,5 % erva-

mate), E (amido com extrato hidroalcoólico 3% erva-mate), F (amido com extrato 

hidroalcoólico 6% erva-mate). ........................................................................................... 62 

Figura 20: Curvas DSC - amido de D. bulbífera nativo (N) , A (amido com extrato aquoso 1,5 

% erva-mate), B (amido com extrato aquoso 3% erva-mate), C (amido com extrato aquoso 

6 % erva-mate), D (amido com extrato hidroalcoólico 1,5 % erva-mate), E (amido com 

 



viii 

 

extrato hidroalcoólico 3% erva-mate), F (amido com extrato hidroalcoólico 6% erva-mate). 

 ........................................................................................................................................... 64 

Figura 21: Gráficos TG-DSC-MS amostras de amido de D. bulbífera nativo nativo (N), A 

(amido com extrato aquoso 1,5 % erva-mate), B (amido com extrato aquoso 3% erva-mate), 

C (amido com extrato aquoso 6 % erva-mate), D (amido com extrato hidroalcoólico 1,5 % 

erva-mate), E (amido com extrato hidroalcoólico 3% erva-mate), F (amido com extrato 

hidroalcoólico 6% erva-mate). 21(a) TG-DSC; 21(b) TG-MS massas 2-39-41. 21(c) TG-

MS massas 15-43-44. 21 (d) TG-MS massas 45,46,54,55,58. .......................................... 68 

Figura 22: Imagens MEV (ampliação 1000x) amostras de amido N (Amido de D. bulbífera 

nativo) ,A (amido com extrato aquoso 1,5 % erva-mate), B (amido com extrato aquoso 3% 

erva-mate), C (amido com extrato aquoso 6 % erva-mate), D (amido com extrato 

hidroalcoólico 1,5 % erva-mate), E (amido com extrato hidroalcoólico 3% erva-mate), F 

(amido com extrato hidroalcoólico 6% erva-mate). .......................................................... 72 

Figura 23: Difratometria de raios X: N (Amido de D. bulbífera nativo) ,A (amido com extrato 

aquoso 1,5 % erva-mate), B (amido com extrato aquoso 3% erva-mate), C (amido com 

extrato aquoso 6 % erva-mate), D (amido com extrato hidroalcoólico 1,5 % erva-mate), E 

(amido com extrato hidroalcoólico 3% erva-mate), F (amido com extrato hidroalcoólico 

6% erva-mate). ................................................................................................................... 73 



ix 

 

 LISTA DE TABELAS 

Tabela 1: Composição (% em Base Seca) de Algumas Plantas utilizadas como                                              

Alimento. ........................................................................................................................... 13 

Tabela 2: Utilização Industrial do Amido. ............................................................................... 14 

Tabela 3: Relação de estudos sobre as influências de adição de extratos vegetais e compostos 

fenólicos nas propriedades físicas do amido. ..................................................................... 31 

Tabela 4: Classificação das Principais Técnicas Termoanalíticas............................................ 34 

Tabela 5 - Levantamento de alguns métodos utilizados na literatura para elaboração dos extratos 

vegetais. ............................................................................................................................. 45 

Tabela 6: Condições dos tratamentos realizados, resultados de Teor de Fenólicos Totais e 

Atividade Antioxidante das extrações de erva-mate. ......................................................... 55 

Tabela 7: Teor de compostos fenólicos, (%) atividade antioxidade e atividade antioxidante 

equivalente Trolox nos extratos aquoso e hidroalcoólico de erva-mate. ........................... 56 

Tabela 8: Teor de sólidos totais nos extratos aquoso e hidroalcoólico de erva-mate. .............. 58 

Tabela 9: Resultados colorimetria amido nativo e após tratamento com erva-mate. ............... 59 

Tabela 10: Resultados RVA para amostras de amido de D. bulbífera nativo e modificadas. .. 60 

Tabela 11 – Resultados DSC para as amostras Nativa, A, B, C, D, E e F.. ............................. 64 

Tabela 12: Resultados das Curvas TG-DSC amostras  N amido de D. bulbífera   N (nativo/ 

massa=2,010 mg) A (amido com extrato aquoso 1,5 % erva-mate / m 2,037mg), B (amido 

com extrato aquoso 3% erva-mate / massa:1,949mg), C (amido com extrato aquoso 6 % 

erva-mate/ massa:2,080mg), D (amido com extrato hidroalcoólico 1,5 % erva-mate / massa: 

2,156mg), E (amido com extrato hidroalcoólico 3% erva-mate / massa:1,990mg), F (amido 

com extrato hidroalcoólico 6% erva-mate/ massa: 2,162mg). ........................................... 67 

Tabela 13: Resultados Difratometria de raios X (DRX): N (amido de D. bulbífera nativo , A 

(amido com extrato aquoso 1,5 % erva-mate), B (amido com extrato aquoso 3% erva-mate), 

C (amido com extrato aquoso 6 % erva-mate), D (amido com extrato hidroalcoólico 1,5 % 

erva-mate), E (amido com extrato hidroalcoólico 3% erva-mate), F (amido com extrato 

hidroalcoólico 6% erva-mate). ........................................................................................... 74 

 

 

 

 

 



x 

 

SUMÁRIO 

1. Introdução ....................................................................................................................... 11 

2. Revisão Bibliográfica ..................................................................................................... 13 

2.1. Amido .......................................................................................................................... 13 

2.1.1. Extração do Amido .................................................................................................. 15 

2.1.2. Estrutura Química .................................................................................................... 16 

2.1.2.1. Amilose ............................................................................................................. 16 

2.1.2.2. Amilopectina ..................................................................................................... 16 

2.1.3. Propriedades Físico Químicas do Amido ................................................................ 17 

2.1.3.1. Gelatinização ..................................................................................................... 17 

2.1.3.2. Retrogradação ................................................................................................... 18 

2.1.4. Amidos Modificados................................................................................................ 18 

2.2. Dioscorea bulbífera L. ................................................................................................ 19 

2.2.5. Amido de Dioscorea bulbífera L. ............................................................................ 21 

2.3. Erva-mate- Ilex paraguariensis St. Hill ...................................................................... 22 

2.3.6. Compostos Bioativos ............................................................................................... 23 

2.3.7. Extrato de Erva-mate ............................................................................................... 26 

2.3.8. Amidos Modificados com Erva-mate e Compostos Antioxidantes. ........................ 27 

2.4. Análise de compostos Fenólicos Totais e Atividade Antioxidante: ............................ 32 

2.5. Propriedades de pasta – Viscoamilograma (RVA) ..................................................... 33 

2.6. Análise Térmica .......................................................................................................... 34 

2.7. Termogravimetria acoplada ao sistema - Calorimetria Exploratória Diferencial - 

Espectrometria de Massas (TG-DSC-MS). ........................................................................... 36 

2.8. Microscopia Eletrônica de Varredura – MEV ............................................................ 38 

2.9. Colorimetria ................................................................................................................ 39 

2.10. Difratometria de Raios X – DRX método pó .............................................................. 40 

3. Objetivos......................................................................................................................... 42 

3.1. Objetivo Geral ............................................................................................................. 42 

 



xi 

 

3.2. Objetivos Específicos .................................................................................................. 42 

4. Materiais e Métodos ....................................................................................................... 43 

4.1. Materiais ...................................................................................................................... 43 

4.1.1. Matéria Prima .......................................................................................................... 43 

4.1.2. Materiais .................................................................................................................. 43 

4.2. Métodos ....................................................................................................................... 44 

4.2.1. Extração do Amido de Cará Moela.......................................................................... 44 

4.2.2. Estudo da melhor condição para obtenção de Extratos da Erva-mate. .................. 45 

4.2.3. Preparo dos extratos de erva-mate ........................................................................... 47 

4.2.4. Tratamento do amido ............................................................................................... 48 

4.2.5. Análise de Teor de Compostos Fenólicos Totais e % de Atividade Antioxidante: . 49 

4.2.5.1. Análise do Teor de Compostos Fenólicos (TPC). ............................................. 49 

4.2.5.2. Análise da Atividade Antioxidante (% AA): .................................................... 49 

4.2.6. Sólidos Totais dos extratos: ..................................................................................... 50 

4.2.7. Calorimetria exploratória diferencial (DSC) ........................................................... 50 

4.2.8. Propriedade de Pasta (RVA) .................................................................................... 51 

4.3. Termogravimetria acoplada a Espectrometria de Massa. TG-DSC-MS ..................... 51 

4.3.9. Microscopia Eletrônica de Varredura – MEV ......................................................... 52 

4.3.10. Colorimetria ............................................................................................................. 52 

4.3.11. Difratometria de Raios X (método pó). ................................................................... 52 

4.3.12. Análises Estatísticas ................................................................................................. 53 

5. Resultados e Discussão................................................................................................... 54 

5.1. Rendimento ................................................................................................................. 54 

5.2. Estudo da melhor condição para obtenção de Extratos da Erva-mate. ....................... 54 

5.3. Análise Teor de fenólicos totais e atividade antioxidante dos extratos de erva-mate; 55 

5.4. Sólidos Totais .............................................................................................................. 58 

5.5. Colorimetria: ............................................................................................................... 59 

5.6. Propriedades de pasta – RVA ..................................................................................... 60 

5.7. Calorimetria Exploratória Diferencial – DSC ............................................................. 63 

5.8. Termogravimetria acoplada a Espectrometria de Massa. TG-DSC-MS ..................... 66 

 



xii 

 

5.9. Microscopia Eletrônica de Varredura-MEV. .............................................................. 71 

5.10. Difratometria de Raio X método pó. ........................................................................... 73 

6. Conclusão ....................................................................................................................... 75 

Referências Bibliográficas ........................................................................................................ 77 

 



11 

 

 

1.    INTRODUÇÃO 

O amido é formado por cadeias de -D-glucose lineares em maior parte chamada 

amilose ou ramificadas chamada amilopectina. O seu maior uso é na alimentação humana de 

forma direta ou indireta, utilizado como ingrediente de um produto formulado. O amido 

também pode ser utilizado na fabricação de papel, também nas áreas petroquímicas, cosméticos, 

farmacêuticas entre outras. 

São encontradas em diversas fontes vegetais, as mais utilizadas são o trigo e milho, 

porém podem ser obtidos de distintas fontes vegetais, como mandioca, arroz, inhames e batatas, 

etc. Diferem também quanto a estrutura e forma dos grânulos, teor de amilose e amilopectina e 

consequentemente propriedades funcionais.  

Estudos sobre extração destes polissacarídeos de novas fontes vegetais estão sendo 

realizados em grandes quantidades na literatura mundial, de interesse tanto nas indústrias 

alimentícias como demais setores. Estes podem ter características que substituam amidos 

modificados, tratados quimicamente que já são usados hoje no mercado. Algumas pesquisas 

têm sido documentadas sobre amidos de Dioscoreae spp., porém um menos convencional é o 

amido extraído da espécie D. bulbifera Linn, que é uma planta dióica, trepadeira e rústica. É 

conhecida vulgarmente como cará-aéreo, cará-do-ar, cará moela, cará da rama ou na região 

Nordeste do Brasil como inhame de sapateiro. Esta planta pertence ao grupo das hortaliças, seus 

vegetais são de tamanhos variáveis e encontram-se nas axilas das folhas, com coloração marrom 

e ricos em carboidratos e podem ser uma alternativa para obter amidos. Modificações nestes 

polímeros constituí uma técnica bastante explorada na indústria para aprimoramento das 

características e propriedades tecnológicas, modificações químicas, físicas, enzimáticas e 

biotecnológicas são algumas utilizadas. 

Os amidos são conhecidos como bons excipientes e auxiliam na biodisponibilidade de 

compostos bioativos em organismos. A adição de compostos biotivos para melhoramento de 

propriedades nutricionais, é um método que se mostra promissor para transportar compostos 

bioativos e permitir sua liberação em um local alvo. O amido nativo de D. bulbifera Linn foi 

obtido e modificado com extratos de erva-mate, Ilex paraguariensis, que é reconhecida pela 

abundância em compostos bioativos. Esta interação do amido com estes compostos poderá ser 

de interesse para uso em nutracêuticos.  

Com o aumento no interesse por uso de aditivos naturais e alimentos nutracêuticos há 

uma tendência na veiculação de antioxidantes de erva-mate, que possui funções fotoquímicas 
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comprovadamente estudadas, em sistemas alimentares. Entre estas atribuições da erva-mate 

estão a sua atividade antioxidante, prevenindo doenças, a qual pode contribuir minimizando 

processos oxidativos no organismo humano. As folhas de erva-mate contêm altas concentrações 

de compostos fenólicos, principalmente taninos, flavonóides e ácidos fenólicos, sendo os 

compostos fenólicos e taninos os constituintes químicos responsáveis por este efeito 

antioxidantes e propriedade estimulante atribuída ao seu conteúdo de metilxantinas, como a 

cafeína.  

Os compostos fenólicos são uma das principais classes entre os metabólitos secundários 

e tem funções e composições variadas. Estão distribuídos em todas as partes das plantas como 

nas raízes, caules, flores, folhas, frutos. Os polifenóis são o grupo mais abundante de compostos 

nas folhas de algumas plantas. Na literatura recente, pesquisas sobre a atividades antioxidantes 

dos extratos de erva-mate e suas propriedades hepatoprotetoras, coleréticas, diuréticas, 

hipocolesterolêmicas, anti-reumáticas, antitrombóticas, anti-inflamatórias, antiobesidade ou 

anti-envelhecimento são reconhecidamente comprovadas. Extratos de erva-mate podem ser 

usados também como ingredientes para prevenir oxidação de produtos alimentícios. 

Técnicas termoanalíticas, como a calorimetria exploratória diferencial (DSC), 

termogravimetria (TG) são utilizadas para explicar as transformações que ocorrem nas 

propriedades dos géis dos amidos e estudar as propriedades térmicas deste produto. Outras 

técnicas também são utilizadas para compreender as modificações que podem ocorrer na 

estrutura dos grânulos, tais como a difratometria de raios X método pó, Colorimetria e 

microscopia eletrônica de varredura (MEV). 

Neste trabalho foi desenvolvido amido de cará-moela (Dioscorea bulbifera Linn) 

aditivado com extrato de erva mate (Ilex paraguariensis). Foram avaliadas propriedades 

térmicas (estabilidade, gelatinização e entalpia) de amidos nativos de cará-moela (Dioscorea 

bulbifera Linn) e modificados com extratos de erva-mate (Ilex paraguariensis), através de 

técnicas como Termogravimetria acoplada ao sistema - Calorimetria Exploratória Diferencial - 

Espectrometria de Massas (TG-DSC-MS), microscopia eletrônica de varredura (MEV), análise 

de coloração, entre outras, conforme descrito no trabalho. A incorporação de compostos 

fenólicos em sistemas alimentícios pode ser uma técnica promissora para o obter alimentos 

funcionais, como a aplicação no amido. Estes compostos podem modificar propriedades como 

tendência a retrogradação, viscosidade e gelatinização de amidos, como foi observado em 

alguns resultados deste trabalho. 
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2. REVISÃO BIBLIOGRÁFICA 

 

2.1. Amido 

O amido é um polissacarídeo formado por unidades de glicose, os dois principais 

componentes do amido são amilose e amilopectina. Este polímero natural é encontrado em 

grande parte dos tecidos vegetais. É a fonte de reserva energética nos vegetais e o mais 

importante de carboidratos na alimentação humana, representando 80 - 90% de todos os 

polissacarídeos da dieta sendo o principal responsável pelas propriedades tecnológicas que 

caracterizam grande parte dos produtos processados (CEREDA,2002; LAJOLO; MENEZES, 

2006; LEONEL, et al., 2011; SWEEDMAN et al., 2013). 

A legislação brasileira, em portaria do Ministério da Saúde, denomina amido como 

polissacarídeo de reserva de partes aéreas vegetais e fécula ao produto proveniente das partes 

subterrâneas dos vegetais. A farinha é o produto obtido pela moagem da parte comestível de 

vegetais, podendo sofrer previamente processos tecnológicos adequados (ANVISA, 1978). A 

Tabela 1 ilustra conteúdo de amido em algumas partes de plantas para uso alimentício. 

 

Tabela 1: Composição (% em Base Seca) de Algumas Plantas utilizadas como                                              

Alimento. 

Planta Amido (%) Proteína (%) Lipídeos (%) 

Trigo, grão 67 15 2 

Arroz, polido 89 8 1 

Milho, grão 57 12 7 

Sorgo, grão 72 12 4 

Batata 75 8 <1 

Inhame 90 7 <1 

Mandioca 90 <1 <1 

Feijão 42 23 2 

Fonte: Liu (2005). 

 

As propriedades dos amidos podem variar conforme sua fonte (raízes, tubérculos, 

sementes, cereais), sendo abundante em grãos de cereais (40% a 90% do peso seco), 

leguminosas (30% a 50% do peso seco), tubérculos (65% a 85% do peso seco) e também na 

sua composição, na morfologia, na estrutura molecular e arranjo de amilose e amilopectina 



14 

 

dentro do grânulo de amido. É a fonte mais importante de carboidratos na alimentação humana, 

representando 80% a 90% de todos os polissacarídeos da dieta (BICUDO, 2009; DENADIN; 

SILVA, 2009; MENEZES LAJOLO, 2006; WANG; COPELAND, 2013). 

Dentre os polissacarídeos, somente o amido se organiza em forma de grânulos, que são 

pequenas unidades individuais e relativamente densas. Estes grânulos são estruturas 

semicristalinas, que se desenvolvem ao redor do ponto de nucleação, que é denominado de 

hilum e a forma e o tamanho dos grânulos variam dependendo da origem botânica. Em solução 

aquosa o grânulo é birrefringente quando observado ao microscópio, isso devido as suas regiões 

cristalinas que tem a capacidade de refração da luz polarizada, formando a típica cruz de malta, 

devida ao alto grau de orientação molecular interna, (ELIASSON, 2004; PÉREZ; BALDWIN 

e GALLANT, 2009; RIBEIRO; SERAVALLI, 2004, W). 

Comercialmente o amido pode ser obtido a partir de cereais, especialmente de milho, 

trigo, e também de tubérculos e raízes, principalmente batata, batata-doce e mandioca 

Modificações químicas e físicas podem transformar esse carboidrato e lhe proporcionar 

características diferenciadas, ampliando e adaptando assim a sua aplicação industrial. O amido 

possui grande importância industrial e a Tabela 2 demonstra alguns exemplos de sua aplicação 

(LIU, 2005; HU; CHEN e GAO, 2009; FENEMMA, 1996). 

 

Tabela 2: Utilização Industrial do Amido. 

Indústria Utilização de amido/ amido modificado 

Alimentícia Modificador de viscosidade, filmes comestíveis, agente de brilho 

Adesiva Adesivo 

Papeleira Adesivo, dimensionamento, revestimento 

Têxtil Dimensionamento, finalização e estampagem 

Farmacêutica Diluente, aglutinante, encapsulamento 

Detergente Tensoativos, agente de suspensão, agente clareador e ativador de branqueamento  

Agrícola Pesticidas e cobertura de sementes 

Plásticos Embalagens de alimentos e funis 

Cosmética Cremes e talcos 

Purificação Floculador 

Fonte: Adaptado de Liu (2005). 
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2.1.1. Extração do Amido 

A extração do amido pode ser realizada por diversos processos e a escolha processo vai 

depender da fonte do amido e qual será a sua utilização final. A Figura 1 ilustra o fluxograma 

geral do processo de extração de amido em cereais e tubérculos. 

 

                           Figura 1- Fluxograma de Extração de Amido de Cereais e Tubérculos. 

  

Grãos de cereal Tubérculos 

↓ ↓ 

Maceração Lavagem, descascamento e 

desintegração 

↓ ↓ 

Moagem grosseira  Sedimentação e lavagem 

↓ ↓ 

Retirada do gérmen Separação por centrifugação 

↓ ↓ 

Separação por 

centrifugação 

Amido 

↓  

Amido  

                           Fonte: Liu (2005) 

 

A moagem úmida é muito utilizada para extrair amido de cereais e baseia-se na 

separação do grão em seus componentes (endosperma, pericarpo e embrião). Como mostrado 

no esquema, os principais passos de extração do amido incluem isolamento úmido, moagem e 

separação. Os principais efeitos do processo de maceração são afrouxar os grânulos contidos 

na estrutura celular, isolar o amido com o mínimo de danos e o máximo de pureza, reduzir ou 

inibir a atividade de microrganismos indesejáveis. Depois da maceração, o grão amolecido tem 

o gérmen retirado na moagem. O restante dos materiais retorna ao sistema para extração do 

restante amido. O amido pode ser separado dos outros componentes por centrifugação e o 

princípio dessa separação baseia-se na diferença de densidade entre o amido e ou outros 

componentes, tais como proteínas, lipídeos (LIU, 2005). 
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2.1.2. Estrutura Química 

Quimicamente, o amido é constituído por unidades de α-D-glicopiranose unidas por 

ligações glicosídicas, assim, formando um polissacarídeo. Além dos carboidratos, o amido pode 

apresentar substâncias que podem interferir em suas propriedades físico-químicas. Entre estes 

componentes menores citam-se as proteínas, lipídeos, fibras, minerais, e outros polissacarídeos 

diferentes do amido (LAJOLO; MENEZES, 2006; LIU, 2005). 

O amido é um polissacarídeo polimérico composto unidades de glicose formados por 

cadeias de amilose e amilopectina. Essa proporção de amilose e amilopectina varia dependendo 

da fonte vegetal e influência nas propriedades funcionais, tecnológicas e também na morfologia 

(TESTER; KARKALAS; QI ,2003). 

 

2.1.2.1. Amilose 

A amilose é uma macromolécula linear constituída por resíduos de α-D-glicopiranose 

ligadas entre si unidas por ligações glicosídicas α-1,4 e ela pode conter de 350 a 1000 unidades 

de glicose em sua estrutura. No entanto, a amilose pode apresentar pequenas ramificações. A 

estrutura da amilose está representada na Figura 2. Em algumas espécies vegetais, a amilose 

apresenta alguns grupos fosfato, provavelmente, no carbono 6 dos resíduos de glicose (LIU, 

2005; RIBEIRO; SERAVALLI, 2004) 

 

Figura 2: Estrutura da Amilose. 

 

            Fonte: o autor. 

 

2.1.2.2. Amilopectina 

A amilopectina, figura 3, é o componente altamente ramificado do amido, e o principal 

componente. Formado por meio de cadeias de α – D, resíduos - glicopiranose ligadas entre si, 

principalmente por ligações (1 →4), mas com 5% - 6% de ligações α – D (1 → 6) nos pontos 

de ramificação e tem um dos mais elevados pesos moleculares conhecidos entre os polímeros 

que ocorrem na natureza. Aproximadamente a cada 20 - 30 resíduos de glicopiranose, ocorre 

um ponto de ramificação, onde uma corrente de α- D - (1 → 4) unidades-glicopiranose ligada 
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à posição C-6, hidroximetil de um resíduo de glicose por meio de um α- D - (1 → 6) glicosídica. 

Assim, cerca de 4% dos resíduos de glicopiranose na amilopectina estão envolvidos em pontos 

de ramificação (; BULÉON, et al., 1998; KARIN; NORZIAH; SEOW, 2000). 

 

Figura 3: Estrutura da Amilopectina. 

   

Fonte: o autor 

2.1.3. Propriedades Físico Químicas do Amido 

2.1.3.1. Gelatinização 

A gelatinização é caracterizada pelo inchamento do grânulo quando aquecidos em água 

onde ocorre perda da organização estrutural de forma irreversível, induzem a gradual perda da 

integridade granular, perda da birrefringência, quando observada por luz polarizada, como 

resultado da perda da ordenação molecular. Os grânulos em contato com água fria incham 

ligeiramente (10 % a 20 %), mas esse processo é reversível pela secagem, quando aquecidos 

em água, as estruturas cristalinas do amido são rompidas, iniciando nas regiões amorfas pelo 

rompimento das ligações de hidrogênio e seguindo para regiões cristalinas com transição 

irreversível (SINGH et al., 2003). 

Ao passo que os grânulos continuam a absorver água até entumecer-se, ocorrendo a 

dissociação das moléculas, com lixiviação da amilose da fase intergranular para a fase aquosa, 

resultando no aumento das propriedades reológicas do sistema. A ruptura da estrutura do 

grânulo, o inchamento, a hidratação e a solubilização das moléculas de amilose e amilopctina 

do amido são alterações que fazem parte do processso de gelatinização, com consequente 

aumento da viscosidade da suspensão. O grânulo pode ficar de 50-100 vezes maior em volume 

e não recuperar sua estrutura inicial, isto é chamado de fase absorvente irreversível. A 

temperatura de gelatinização depende da fonte vegetal e pode variar de 60º C – 80º C 

(BENINCA et al., 2008; DERNADIN; SILVA, 2009; LIU, 2005; THARANATHAN, 2002). 
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2.1.3.2. Retrogradação 

Quando a pasta de amido gelatinizada é submetida resfriamento, inicia a retrogradação. 

Que se caracteriza pela reaproximação das moléculas do amido, onde as ligações de hidrogênio 

tornam-se mais fortes, assim, as cadeias começam a reassociar-se num estado mais ordenado. 

Ocasionando a formação de um corpo gelatinoso e firme. O envelhecimento do sistema resulta 

em uma interação mais energética das cadeias de amido que tendem a expulsar o excesso de 

água e em um processo chamado sinérese (DERNARDIN; SILVA, 2009; SCHEUER et al., 

2011; ZHU et al., 2008). A retrogradação influência na qualidade, textura, digestibilidade e 

estabilidade ao armazenamento de alimentos que contém amido (ELIASSON, 2004; 

THARANATHAN, 2002;).  

 

2.1.4. Amidos Modificados 

O amido obtido naturalmente, sem processos químicos, físicos ou biotecnológicos, sem 

alterações nas suas propriedades e funções é denominado amido nativo. Ele possui uma 

extração a custo acessível e ampla aplicação em diversos setores da indústria. No entanto 

apresenta limitações quanto as suas propriedades funcionais e torná-lo adequado para utilização 

em alimentos e aplicações industriais é o intuito das modificações em amidos (MANINGAT et 

al., 2009). A produção de amidos modificados é uma alternativa que vem sendo utilizada com 

o objetivo de superar alguma insuficiência dos amidos nativos e, assim, promover o aumento 

da utilidade em aplicações industriais.  

O amido pode ser fisicamente modificado para aperfeiçoar a solubilidade e mudar o 

tamanho das partículas sob diferentes combinações de temperaturas, umidade, pressão, 

cisalhamento e irradiação. O amido modificado biotecnologicamente é aquele em que as 

alterações são ocasionadas durante o crescimento da planta, através de técnicas da engenharia 

genética, com alterações específicas. Também pode ser modificado por métodos químicos dos 

quais os mais comuns são por tratamento ácido, cross-Iinking, oxidação, e substituição, 

incluindo a esterificação e eterificação (BENINCA et al., 2013; HU et al., 2009). 

Outra forma de modificação é interações entre com compostos bioativos que visa 

agregar valor a esse amido, com aproveitamento desses mecanismos, como os efeitos 

antioxidantes presentes em compostos bioativos, auxiliando na manutenção da saúde e na 

redução do risco de doenças. Os amidos são conhecidos como bons excipientes e auxiliam na 

biodisponibilidade de compostos bioativos em organismos, podendo ser utilizado em alimentos 

nutracêuticos, também em filmes favoreceram algumas propriedades térmicas e de pasta. A 

https://pt.wikipedia.org/wiki/Engenharia_gen%C3%A9tica
https://pt.wikipedia.org/wiki/Engenharia_gen%C3%A9tica
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adição de fitoquímicos originários dos extratos de plantas, podem não somente aprimorar 

características nutricionais, propriedades tecnológicas, mas também aumentar a vida útil do 

produto, agindo como antioxidante natural. A encapsulação é uma técnica muito empregada 

para transportar compostos bioativos e permitir sua liberação em um local alvo (DELADINO 

et al., 2015; PAGLIOSA et al., 2010). 

No estudo de Zhu et al., (2008) no qual avaliou os efeitos dos extratos de fitoquímicos 

nas propriedades térmicas, físico-químicas do amido do trigo e de textura e observaram que as 

propriedades são expressivamente afetadas. Nesta pesquisa foi utilizado extratos de romã, chá 

verde, espinheiro chinês, e galhas chinesas, que possuem extratos ricos em polifenóis. Os 

extratos melhoraram propriedade de pasta do amido, diminuíram a firmeza do gel, todos 

aumentaram os valores de degradação e reduziram a viscosidade final. Obtiveram matrizes de 

gel mais soltas que foram reveladas na microscopia eletrônica. Os compostos fenólicos, 

segundo esses autores, podem alterar as propriedades dos amidos, por possuírem vários grupos 

hidroxilos e carboxilas, estes competem pela água com o amido. Esta interação altera atividade 

de água e a força iônica da solução. O pH também é alterado pela adição destes compostos 

fenólicos, e contribuí parcialmente para a alteração das propriedades de pasta do amido de trigo. 

Wu, Chen e Li (2009) em estudo na mesma linha investigaram o efeito de polifenóis 

obtidos de chás (taninos) na tendência a retrogradação de amidos de arroz, verificando um 

retardamento. Este efeito foi avaliado por calorimetria exploratória diferencial (DSC) e difração 

de raios X (DRX). A entalpia de gelatinização, analisado por DSC, diminuíram inversamente 

proporcional a adição de polifenóis. Os resultados globais demonstram um efeito inibitório na 

tendência a retrogradação de amido de arroz. 

 

2.2. Dioscorea bulbífera L. 

A cultura do inhame (Dioscorea sp.) tem grande importância socioeconômica 

principalmente no Nordeste do Brasil, entretanto é consumida em todas as regiões Brasileiras. 

O inhame é uma planta pertencentes à classe Liliatae (monocotiledônea) tem origem na Ásia e 

África, é rica em minerais como (Ca, P e Fe), carboidratos, aminoácidos essenciais, vitaminas 

principalmente do complexo B, e em algumas espécies tem potencial e são utilizadas para 

síntese de cortisona e hormônios esteróides (MESQUITA, 2002).  

Estes vegetais gênero Dioscorea possuem cerca de aproximadamente 650 espécies, 

sendo divididos em medicinais cerca de 50 espécies e comestíveis com as espécies 

domesticadas e as espécies silvestres. Das 40 a 50 espécies domesticadas aproximadamente 10 

são cultivadas (D. alata, D. bulbifera, C. cayenensis, D. rotundata, D. esculenta, D. opposita-
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japonica, D. nummularia, D. pentaphylla, D. transversa e D. trifida) (LEBOT, 2009). Os 

tubérculos de Dioscorea são bastante cultivadas em muitas regiões da África e do Ásia. 

(HORNUNG et al., 2016). A produção no Brasil foi de 99 (IBGE 2006), 232 toneladas (FAO 

2010). As espécies mais consumidas são Inhame São Tomé (Dioscorea alata L), Cará-Roxo 

(Dioscorea trifida) e Inhame Da Costa (Dioscorea cayennensis L.) sendo a Dioscorea 

cayennensis a mais disseminada no Nordeste Brasileiro (DANTAS et al., 2013; LEONEL et 

al., 2006). 

 A Dioscorea bulbifera Linn é da família Dioscoreaceae, pertence ao gênero Dioscorea 

é uma planta monocotiledônea herbácea, dióica, trepadeira, rústica, comestíveis que é 

conhecida vulgarmente como cará- aéreo, cará-do-ar, cará moela, devido ao formato que lembra 

uma moela de galinha, cará da rama ou na região Nordeste do Brasil como inhame de sapateiro. 

Apresenta se em numerosos tubérculos ou bulbilhos aéreos, encontrados nas axilas das folhas 

e por isso é facilmente diferenciado dos demais que geralmente são de cultivo rasteiro, planta 

do grupo das hortaliças, são de tamanhos variáveis, tem coloração marrom acinzentada. Seu 

caule é arredondado e cresce enrolando se no sentido horário, sendo esta forma de crescimento 

uma característica de distinção nesta espécie. (AZEVEDO; DUARTE,1998; FERREIRA, 2016; 

MASCARENHAS E RESENDES, 2002; RODRIGUES et al., 2012). 

Segundo Araujo de Vizcarrondo et al., (2004) o tamanho pode variar chegando até três 

quilos. É encontrada mais largamente na África, de onde é originária e Ásia, no Brasil é 

encontrada em alguns estados em sua forma nativa, não sendo explorada comercialmente. A 

figura 4 ilustra as características desta espécie. 

 

               Figura 4: Folha, planta e os tubérculos da Dioscorea bulbifera L. (Cará - Moela). 

 

              Fonte: Silva (2013); o autor. 

 

Devido à semelhança entre os vegetais “inhame”, “cará”, e “taro”, ocorriam confusões 

nas interpretações de estudos e pesquisas relacionados a esses vegetais, frequentemente. Na 
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intenção de uniformizar nacionalmente e atendendo normas internacionais já definidas, foi 

aprovado no “I Simpósio Nacional sobre as Culturas do Inhame e do Cará”, em 2001, que 

plantas da família Dioscoreaceae deverão ser denominadas de Inhame (dioscorea sp.), em 

inglês “Yam”, em espanhol “Ñame” ou em francês “igname”, onde estão inseridas as 

variedades de Cará (cará-da-costa, cará-São Tomé, cará-moela, etc.), e da família Araceae como 

Taro (Colocasia esculenta) (PEDRALLI et al., 2002). 

2.2.5.  Amido de Dioscorea bulbífera L. 

Estudos de amidos de novas fontes vegetais estão sendo realizados em grandes números 

na literatura mundial, de interesse tanto nas indústrias alimentícias como demais setores. O 

desenvolvimento e estudos de novas fontes de amidos nativos têm grande interesse para 

indústria e produtores rurais, pois estes podem ter características que substituam amidos 

modificados quimicamente que já são usados hoje no mercado (LEONEL, 2007). 

Algumas pesquisas têm sido documentadas sobre amidos de Dioscoreae spp. Encontram 

se mais investigações sobre as propriedades de amido no gênero D. opposita e D. alata Linn, 

os demais ainda são pouco explorados (JIANG et al., 2012). No que se refere ao amido de D. 

bulbifera Linn, ainda em menor quantidade, por ser uma fonte menos conhecida (ARAUJO DE 

VIZCARRONDO et al., 2004).  

Amidos de D. bulbifera Linn foram caracterizados por Ukom et al, (2016), com 

dimensões de grânulos médios (28 e 37.5µm), alto teor de amilose (35%), e pasta de alta clareza 

(16%). 

Outra pesquisa realizada por Araujo de Vizcarrondo et al., (2004) foi extraído amido 

nativo de D. bulbifera Linn, obtendo um rendimento de 28,48 g/100 g em base seca, com teor 

de amilose de 29,37%. Foram observados grânulos heterogêneos, grandes com diâmetro médio 

entre 21,83- 35,00 µm, através de Microscopia eletrônica de varredura, que podem ser 

verificados na Figura 5. 

                                              Figura 5: MEV amido D. bulbifera Linn. 

 

                                                   Fonte: Araujo de Zicarrondo et al. (2004). 
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Jiang et al, (2012) por sua vez, fez uma análise mais detalhada, abordando as 

propriedades físico químicas, capacidade de ligação de água (WBC), amilose, cinzas, umidade 

e conteúdo total de amido, morfológicas (MEV), difração de raios X (DRX), propriedades 

térmicas (DSC) propriedades da pasta (RVA), inchamento e solubilidade de cinco amidos do 

gênero Dioscorea, entre elas a D.bulbifera Linn com o objetivo de conhecer estas características 

e verificar possíveis aplicações. Dentre os resultados, o amido de D. bulbifera Linn obteve uma 

quantidade de amido total de 62,7% aproximadamente e 17,61% de amilose, e grânulos 

irregulares, poligonais com superfícies rugosas. Por sua vez Dufour et al., (2002) retrata em seu 

estudo uma quantidade de 25% de amilose de D.bulbifera Linn. 

Wosiacki et al. (2002) elaboraram uma farinha de cará-de-rama (D. bulbifera Linn) e 

identificaram suas propriedades para o consumo humano. Segundo este processo os tubérculos 

depois de descascados, lavado, cortados a uma espessura de 5 mm eram mergulhados em uma 

solução de água sulfitada para evitar escurecimento. Após secagem a 55 °C eram moídos em 

moinho de pinos e a farinha classificada em peneiras de 60 MESH. 

 

2.3. Erva-mate- Ilex paraguariensis St. Hill 

Erva-mate é uma árvore pertencente à família Aquifoleaceae, tem o nome botânico, Ilex 

paraguariensis St. Hill, que foi definido pelo naturalista francês August de Saint Hilaire durante 

suas viagens pelo sul do Brasil em 1820. É originária da América do Sul, abrangendo a região 

da Argentina, Brasil, Paraguai e Uruguai. É amplamente conhecida e utilizada pelos habitantes 

desses países com grande importância sócio econômica e cultural. (GERKE, 2016; PAGLIOSA 

et al., 2010). 

As folhas de erva-mate são a base para a preparação de infusões quentes ou frias, 

tradicionalmente conhecidos por serem estimulantes e bebidas digestivas Ilex paraguariensis 

St. Hill. (Aquifoliaceae) (erva-mate) é uma das plantas mais utilizadas na América do Sul 

devido às suas propriedades nutricionais e medicinais. O consumo per capita de erva-mate no 

Brasil é estimado em 1,2 kg por ano, na Argentina e Uruguai cerca de 5-7 kg de erva-mate secos 

por ano para a preparação de chás. A produção mundial de erva-mate está concentrada em três 

países sul-americanos: Brasil, Argentina e Paraguai. No Brasil, o Estado do Paraná é o maior 

produtor seguido respectivamente do Rio Grande do Sul e Santa Catarina. A erva-mate 

brasileira é exportada para trinta países e o maior importador é o Uruguai. A quantidade 

produzida foi aproximadamente 346 mil toneladas, em 2016 (EMBRAPA, 2016; IBGE, 2018ª;)  

Este número tem aumentado devido aos seus benefícios para a saúde, atribuídos à 

presença de metabólitos secundários (alcalóides, metilxantinas, polifenóis e saponinas) em 
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tecido foliar e em produtos comerciais feitos com o mate (COLPO et al., 2016; PAGLIOSA et 

al., 2010). Na literatura recente, pesquisas sobre a atividades antioxidantes dos extratos de erva-

mate e suas propriedades hepatoprotetoras, coleréticas, diuréticas, hipocolesterolêmicas, anti-

reumáticas, antitrombóticas, anti-inflamatórias, antiobesidade ou anti-envelhecimento são 

reconhecidamente comprovadas. Ademais extratos de erva-mate podem ser usados também 

como ingredientes para prevenir deterioração de produtos alimentícios e em bebidas energéticas 

(LÓPEZ-CÓRDOBA et al., 2014). 

O principal exportador de erva-mate em 2016 foi o Uruguai, dentre os demais se destaca 

os embarques para a Alemanha e EUA. Também é exportada para outros países da Europa e 

Japão onde é comercializada como extrato e forma vegetal para ser usado em produtos 

fitoterápicos no tratamento de sobrepeso e obesidade em suplementos dietéticos devido às suas 

vitaminas, minerais e propriedades energéticas. Estima se que os produtos nutracêuticos terá 

crescimento 7,5% de 2016 a 2022, chegando a US $ 45,58 bilhões até 2022. Antioxidantes 

naturais podem ser de elevado interesse não somente para elevar a qualidade nutricional como 

também prolongar a vida de prateleiras de alimentos (FUNDOMATE, 2017; ISOLABELLA et 

al., 2010; MARKETSANDMARKETS, 2016; ZHU et al., 2008). 

O processo de produção da erva-mate envolve a colheita das folhas mais velhas de I. 

paraguariensis que são secas sobre o fogo, moídas, embaladas e armazenadas. As etapas dos 

processos podem variar dependendo das operações utilizadas em cada indústria. Nas etapas de 

colheita, torrefação, secagem e envelhecimento, podem ocorrer algumas mudanças no perfil e 

concentração de compostos bioativos da I. paraguariensis modificando atividades 

farmacológicas. As folhas da erva-mate são formadas de açúcares, proteínas, gorduras, fibras, 

vitaminas e sais minerais. Trabalhos destacam para a complexidade da composição química da 

erva-mate dentre elas estão alcalóides (principalmente cafeína, teobromina, teofilina), álcoois, 

cetonas, fenóis, ácidos graxos, saponinas, metilxantinas, vitaminas (A, B1, B2, C e), minerais, 

além de celulose, dextrina, sacarina e gomas. A composição química da erva-mate depende de 

fatores como as características das espécies, posição e idade das folhas, condições de solo, clima 

e época de colheita. (COLBO et al.,2016; GERKE et al.,2016; ISOLABELLA et al., 2010; 

VALDUGA et al., 1997). 

 

2.3.6. Compostos Bioativos 

São substâncias químicas naturais de várias plantas. As principais classes incluem 

compostos fenólicos (por exemplo, flavonóides, ácidos fenólicos, taninos, ligninas e 

estilbenos), carotenóides, vitaminas, entre outros. Na última década tem se aumentado o 
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interesse destes compostos devido a estudos que sugerem que o consumo regular reduz riscos 

de algumas doenças. Compostos Bioativos são os metabólitos secundários de plantas 

geralmente envolvidos na defesa contra organismos patogênicos ou raios ultravioletas que 

apresentam efeitos farmacológicos ou toxicológicos em humanos e animais. Dentre estes 

compostos os compostos fenólicos e as metilxantinas são mais estudados na erva-mate e em 

seus extratos (PAGLIOSA et al, 2010; ZHU et al., 2008). 

Em pesquisa de Rodrigues et al. (2012) com relação aos metabólitos secundários no 

cará-moela foram encontrados flavonas, catequinas (taninos catéquicos), alcalóides, saponinas. 

Os compostos fenólicos são uma das principais classes entre os metabólitos secundários 

e tem funções e composições variadas. Estão distribuídos em todas as partes das plantas como 

nas raízes, caules, flores, folhas, frutos. Os polifenóis são o grupo mais abundante de compostos 

nas folhas de algumas plantas. A família de compostos fenólicos inclui substâncias de 

moléculas simples à altamente polarizada. Estes compostos têm sua estrutura formada por pelo 

menos um anel aromático, com um grupamento hidroxila ou mais de um, assim chamados de 

polifenóis, que possuem múltiplos anéis fenólicos, eles podem ser divididos conforme sua 

estrutura, como o número de anéis fenólicos e componentes a ele ligados, ainda podem interagir 

entre si formando estrutura mais complexas e compostos altamente polimerizados, como os 

taninos. Os polifenóis dividem se em dois grupos principais são os ácidos fenólicos e os 

flavonóides. Os ácidos fenólicos podem ser classificados em ácidos benzóicos, e derivados 

como o é o caso do ácido gálico e do seu dímero de condensação, o ácido elágico, e ácidos 

cinâmicos e derivados, sendo os mais abundantes o cumárico, caféico, ferúlico e sinápico. 

(ALBERTI et al.,2014, ACOSTA ESTRADA et al., 2014) 

Podemos dizer que todos os tecidos vegetais possuem um destes quatro ácidos citados 

acima em sua composição. Já os flavonóides representam o grupo fenólicos mais importante e 

múltiplas variedades, os flavonóides (catequinas) constituem os maiores componentes 

quantitativamente, ou seja, acima de 30 % da matéria seca de folhas frescas possuem como 

subclasses principais os flavonóis, flavonas, flavanonas, isoflavonas e flavanóis. Os flavonóides 

são compostos de baixo peso molecular que ocorrem, nas plantas, ligados a açucares, na forma 

de glicosídeos, ou agliconas. Os ácidos fenólicos podem ser divididos em derivados dos ácidos 

hidroxibenzóico e hidroxicinâmico que conferem propriedades antioxidantes aos vegetais que 

os possuem (ABREU,2013; ALBERTI et al.,2014; ACOSTA ESTRADA et al., 2014; 

ARCHELA; ANTONIA, 2013) 

Os fenólicos são os principais compostos relacionados com a atividade antioxidante da 

erva-mate, sendo considerados de origens naturais. Os principais polifenóis presentes na erva-
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mate são os derivados do ácido cafeico, ácido 5-cafeoilquínico com a estrutura apresentada na 

Figura 6, ácido 3,4-dicafeoilquínico, ácido 3,5-dicafeoilquínico, ácido 4,5-dicafeoilquínico, e 

os flavonóides como rutina representado na Figura 7, quercitina e kaempferol. (GERKE et al., 

2010; HECK; MEJIA, 2007). 

 

                                           Figura 6: Estrutura Química do Ácido 5 – Cafeoilquínico. 

 

                                           Fonte: o autor. 

 

                                  Figura 7: Estrutura Química Rutina. 

 

                                 Fonte: o autor 

Os compostos fenólicos são considerados bioativos por apresentarem comportamento 

antioxidante como capacidade de eliminar radicais livres. Os antioxidantes são substâncias que 

podem interromper reações radicalares, retardando ou prevenindo o estresse oxidativo. Os 

polifenóis possuem em sua estrutura anéis benzênicos que tem capacidade de conferir 

estabilidade aos produtos de oxidação dos fenóis, complexando com metais. A capacidade 

antioxidante dos polifenóis é devida, principalmente, as suas propriedades redutoras, 

dificultando as reações radiculares, que causam estresse oxidativo aos tecidos. A ingestão de 

antioxidantes naturais auxilia na prevenção de doenças (COLBO, et al.,2016; ISOLABELLA 

et al., 2010). 

As metilxantinas (alcalóides) são metabólitos secundários derivados da xantina. Na 
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erva-mate encontram se a cafeína, teobromina e em menores quantidades a teofilina, com as 

estruturas representadas na Figura 8. Atuam no sistema nervoso central e coração, aumentam a 

atividade cerebral e têm ação diurética (HECK E MEJIA, 2007). 

 

Figura 8: Estruturas Químicas da Teobromina (Esquerda) e Teofilina (Direita). 

    

Fonte: o autor 

 

2.3.7. Extrato de Erva-mate  

A extração sólido-líquido é uma operação de transferência de massa. O processo inicia 

com a entrada do solvente para o interior do sólido, logo depois ocorre a difusão da solução no 

soluto para a interface sólido-líquido e então a passagem desta solução da superfície do sólido 

para a fase líquida por convecção. A extração é influenciada por vários fatores como o tempo, 

a temperatura, a agitação, o tamanho das partículas do sólido e a proporção soluto-solvente, e 

estes determinam a qualidade do extrato. O tempo de contato entre sólido-solvente deve 

permitir a saturação da solução. A temperatura em geral na indústria é usada abaixo de 100 ºC 

para não danificar componentes termo sensíveis. Em relação ao tamanho das partículas do 

sólido, quanto menor o tamanho das partículas maior a extração. A proporção soluto-solvente 

deve ser suficiente para não ocasionar baixas concentrações devido ao volume e nem muito alta 

ocasionando perdas no resíduo gerado (PAGLIOSA et al., 2010). 

 A utilização de água e solventes hidroalcoólicos são os mais adequados para extração 

de matrizes alimentícias visando compostos antioxidantes em indústrias. O etanol é conhecido 

como um bom solvente para a extração de polifenóis e é seguro para consumo humano 

(GERKE, 2016; PAGLIOSA et al., 2010 ; ROCKENBACH, et al., 2008; ZLOTEK et al., 2016).  

Muitas pesquisas foram desenvolvidas para verificar condições ideais para obtenção de 

extratos de erva-mate. No estudo de Jensen e Zanoelo (2012) verificaram que a agitação pode 

ser desconsiderada e que quanto o menor tamanho das partículas e maior a temperatura 

melhores extrações foram obtidas. No que se refere a quantificação de fenólicos, pesquisa 
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realizada concluiu a condição de extração considerada ótima foi a temperatura de 85 °C e tempo 

de 1,5 min com uma proporção de sólido-líquido de 1:100 e a condição de extração considerada 

ótima neste trabalho foi a de 85 °C e 1,5 min (PRUDENCIO et al., 2012).  

Nesta mesma linha a pesquisa de Bassani, Nunes e Granato (2014), concluíram que a 

extração de fenólicos em 90 °C por 10 min, foi aumentada com um teor de 427,74 mg de ácido 

gálico por litro de extrato. Gerke (2016), alega que os maiores rendimentos foram os obtidos 

na condição mais severa de temperatura e agitação, utilizando 80 °C/400 rpm, porém a agitação 

não influenciando de forma significativas. O tempo de extração de 180 min. obteve maiores 

concentrações, mas 30 min. já eram suficiente para extratos com bom rendimento, reduzindo o 

consumo energético. Entretanto, Damiani et al. (2014) compararam a extração quente e a frio 

de chás obtendo os melhores resultados nos tratamentos a frio. Estudo semelhante foi realizado 

por Rodrigues e colaboradores (2015) que igualmente obtiveram valores maiores no teor de 

fenólicos totais e atividade antioxidante para a Ilex paraguariensis St. Hill.na extração a frio. 

Pagliosa et al. (2010), analisaram extratos aquosos e metanólicos de folhas e cascas de 

erva-mate, usando temperatura de extração de 85 °C por 10 min., verificando a concentração 

de polifenóis (TPC) e atividade antioxidante, no que se refere a quantificação. Em relação a 

extração com as cascas obteve maior TPC e atividade antioxidante no extrato metanólico 

sugerindo assim a presença de polifenóis na casca, que são menos solúveis em água. Este 

resultado difere com o obtido para as folhas, com maior teor de compostos fenólicos totais 

(TPC) e atividade antioxidante em extrato aquoso. 

Esta divergência entre condições ótimas de extração pode ser devida as diferentes 

características das matrizes e as interferências como o tipo de solo usado no cultivo, a 

concentração e o tipo químico do radical livre, o tempo empregado na capacidade para o ensaio 

do radical DPPH, a diluição da amostra, o pH, a solubilidade, ou seja, a taxa de difusão do 

soluto no solvente, o tipo e concentração do solvente, entre outros (GERKE, 2016; 

PRUDENCIO et al., 2012).  

 

2.3.8. Amidos Modificados com Erva-mate e Compostos Antioxidantes. 

A seguir são apresentados alguns trabalhos nos quais foram utilizados extratos para 

modificação de amidos, visando incorporar biocompostos antioxidantes, aperfeiçoar suas 

propriedades com objetivo de agregar valor a estes produtos, melhorando sua composição 

nutricional e funcional. No trabalho de Machado et al., (2012) uma embalagem biodegradável 

foi desenvolvida utilizando o amido de mandioca, plastificada com glicerol com a incorporação 

de nanocelulose da fibra de coco, e adição de extrato aquoso de erva-mate (20%) com intuito 
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de verificar ação antioxidante em filmes biodegradáveis. Estas embalagens são denominadas 

embalagens ativas e entre os diversos benefícios que oferecem para indústria, as embalagens 

que exercem efeito antioxidante estão entre as mais relevantes, por prevenir a oxidação, uma 

reação muito indesejável no que diz respeito a conservação de alimentos. 

Machado et al. (2012) elaboraram duas formulações A (6 % de amido, 1,5 % de glicerol, 

0,3 % de nanocelulose e 20 % de extrato de erva-mate) e B (4,5 % de amido, 0,5% de glicerol, 

0,3 % de nanocelulose e 20 % de extrato de erva-mate) e estes filmes foram usados para embalar 

azeite de dendê, foram armazenadas em condições controladas por quarenta dias.  

O Índice de Peróxidos (IP) do azeite de dendê embalado nos filmes contendo 20% de 

extrato de erva-mate, e nos filmes sem o aditivo também foi monitorado periodicamente. O 

azeite de dendê embalado nos filmes com o aditivo (A e B) apresentou um comportamento com 

uma menor elevação no Índice de Peróxidos (IP), (P<0,05), se mostrando eficiente para ser 

usado como embalagem ativa, evitando a oxidação de produtos lipídicos. No que diz respeito 

às propriedades mecânicas e de barreiras dos biofilmes analisados, a incorporação de extrato de 

erva-mate na matriz polimérica de amido, reforçada pela adição de nanocelulose de coco não 

apresentou diferenças significativa. Entretanto a adição de nanocristais de celulose de coco, 

evidenciou ótimas propriedades mecânicas em todas as amostras, podendo ser competitivos 

com polietileno de baixa densidade (PEBD), com vantagem de ser totalmente biodegradáveis 

(MACHADO, et al., 2012). 

Ultimamente estudos estão sendo efetuados utilizando filmes à base de amido de 

mandioca como embalagem ou revestimento na indústria alimentar e para aumentar a 

funcionalidades destes filmes a incorporação de compostos antioxidantes podem ser utilizados 

como estratégia para aumentar a vida útil dos produtos embalados. Há poucas publicações sobre 

o uso de extratos de erva-mate em filmes à base de amido plastificado, embora cientificamente 

comprovado seu poder antioxidantes e terapêuticos (BRODY, et al., 2001; JARAMILLO et 

al.,2015). 

Na pesquisa de Jaramillo et al. (2015) o efeito da adição de extrato de erva-mate sobre 

a atividade antioxidante e as propriedades estruturais e físico-químicas de filmes de amido foi 

investigada. Foi utilizado extratos de erva-mate nas concentrações de 5 e 20 %. A atividade 

antioxidante foi avaliada por espectrometria UV, para a amostra contendo 5 % de extrato de 

erva-mate foi de 3,0 ± 0,1 mg / g na película, enquanto a amostra contendo 20 % apresentou 

uma atividade de 10,4 ± 0,1 mg / g, verificando a perda de alguns compostos voláteis durante a 

secagem em maior quantidade na amostra com 20%, concluindo que o uso de 5 % mais 

eficiente.  
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A adição dos extratos de erva-mate comprovou a ideia de efeitos plastificantes 

atribuídas a erva-mate. E a atividade antioxidante e plastificantes dos biofilmes à base de amido 

de mandioca, derivados da incorporação do extrato de erva-mate foi efetiva. (JARAMILLO et 

al., 2015). 

Jaramillo et al. (2016) em pesquisa complementar a realizada em 2015, estudaram 

também os efeitos da adição dos extratos de erva-mate na biodegrabilidade e plasticidades deste 

mesmo filme obtido de amidos de mandioca. Análises de TGA e DSC concluíram estabilidade 

térmica até 240 ºC. No que se refere a biodegrabilidade foi completa antes de duas semanas 

nestes filmes.  

Associar extrato de erva-mate em matrizes adequadas aperfeiçoa sua aplicação em 

sistemas alimentares e é uma alternativa promissora para aplicação como antioxidantes naturais. 

López- Córdoba et al. (2014) utilizaram cápsulas de alginato de cálcio como veículo para 

incorporar extrato de erva-mate, afim de liberar os compostos biotivos presente na erva-mate 

no organismo. O alginato de cálcio é uma matriz macroporosa e de elevada permeabilidade. 

Desse modo ao utilizar alginato de cálcio, é necessário a adição de outros revestimentos 

poliméricos ou materiais de enchimento. Neste trabalho foi utilizado amido de milho para 

enchimento da estrutura da matriz de alginato, que oferece vantagens como a fácil 

disponibilidade, a biocompatibilidade, a biodegradabilidade, a não toxicidade, e ambiental e o 

baixo preço frente a enchimentos inorgânicos ou polímeros sintéticos. Foram avaliados o 

mecanismo na liberação de polifenóis de erva-mate em fluidos digestivos simulados, e os 

efeitos do enchimento com o amido, com resultados eficientes. 

Os extratos tipo CA (sem enchimento com amido) e CAS (com enchimento com amido) 

não modificaram a atividade antioxidante, independentemente da adição de enchimento de 

amido. Entretanto as cápsulas com presença de grânulos de amido dentro da matriz foram 

responsáveis pela menor porosidade levando a uma libertação modulada de polifenóis de erva-

mate em fluido gástrico simulado, retardando a taxa de libertação do biocomposto. A primeira 

zona da curva cinética foi caracterizada por uma libertação rápida de polifenóis, libertando 

quase 50% nos primeiros 5 min. para as cápsulas de CA e aos 25 min para as cápsulas de CAS. 

Além desta incorporação o amido foi responsável pelo melhoramento estrutural e da morfologia 

da cápsula quando comparado com as cápsulas de alginato controle. Constatando assim que a 

adição do amido de milho na cápsula-alginato de cálcio, contribuiu na funcionalidade da 

liberação do biocomposto de erva-mate de forma eficiente com processo simples e com baixo 

custo (LÓPEZ-CORDOBA, 2014).  

A capacidade do amido de milho para ligar e transportar um extrato de erva-mate e suas 
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propriedades antioxidantes foi explorada no trabalho de Deladino et al. (2015). O amido de 

milho foi previamente modificado a alta pressão para aumentar a capacidade hidrostática, ou 

seja, mudar sua forma obtendo maior área especifica do grânulo. Grânulos de amido tem canais 

que ligam a superfície ao interior do grânulo permitindo o transporte e interação com os 

compostos adicionados. As modificações com alta pressão visam aumentar os poros do grânulo 

de amido. A erva-mate liofilizada se acondicionada de forma inadequada tem tendência a 

aumentar sua viscosidade e levar a uma forma pastosa do material, a associação ao amido evita 

esse efeito. Os amidos são uma ótima alternativa como agentes de transporte de compostos 

antioxidantes da erva-mate (Ilex paraguariensis). O estudo concluiu de forma resumida que o 

amido de milho foi capaz de ser um veículo para transporte desses compostos biotivos dos 

extratos de erva-mate, e que com tratamento de alta pressão houve um incremento nesta 

capacidade, sem alterar o poder antioxidante da amostra, o amido nativo também se mostrou 

eficiente. 

Estudos analisando as interações de amidos com compostos fenólicos e extratos vegetais 

e seus efeitos nas propriedades físicas e nutricionais estão sendo realizados em relevantes 

quantidades como podemos verificar na tabela 3, adaptada de uma revisão de Zhu et al. (2015). 

Extratos vegetais ricos em compostos fenólicos ou compostos fenólicos purificados (por 

exemplo, ácidos fenólicos, flavonóides, cumarinas, estilbenos e taninos) foram adicionados à 

sistema de amido, alterando diversas propriedades funcionais do amido tais como propriedades 

reológicas, gelatinização, tendência a retrogradação e gelificação. Segundo este artigo, apesar 

dessas influências nas propriedades, ainda há necessidade de uma melhor compreensão da 

relação físico-química e interações entre amido e compostos fenólicos. 
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Tabela 3: Relação de estudos sobre as influências de adição de extratos vegetais e compostos 

fenólicos nas propriedades físicas do amido. 

Amido Extrato planta/    

Compostos. 

Fenólico 

DSC* Propriedade

Reologica 

 Gel Retrogradação. Referências 

Trigo,milho 

arroz,batata 

Extratos chá 

preto e verde 

  X   Guzar et al.,2012 

Milho,batata

, arroz 

Extratos chá 

preto  

   

X 

 X  X Xiao et al.,2012. 

Trigo Extratos casca 

de romã,           

chá verde, 

espinheiro e 

galho chinês, 

X  X X  Zhu et al.,2009 

Batata, 

arroz, milho 

Chá verde    

X 

   X Xiao et al.,2013 

Milho com                       

variação de 

(%) amilose 

Polifenóis de 

chás. 

  X   Chai et al.,2009. 

Milho Taninos e 

sorgo 

  X   Barros et al.,2012. 

Arroz Rutina X  X  X Zhu &Wang,2012. 

Arroz Polifenóis de 

chás 

  X   Wu et al.,2011. 

Arroz com                       

variação de 

(%) amilose 

Chá verde X    X Xião et al.,2012. 

Trigo 25 diferentes  

polifenóis 

  X X  Zhu et al.,2008. 

Sorgo, milho Ácido ferulico 

e catequinas 

  X   Beta&Corke,2007. 

*DSC-  Calorimetria exploratória diferencial. Fonte: Adaptado Fonte: Zhu et al. (2015). 

 

Oportunidades de pesquisa para entender melhor as interações amido-fenólicos são 

sugeridas. A compreensão do mecanismo das interações de forma sistemática torna se difícil, 

(especialmente os fenólicos insolúveis). Isso se deve à diversidade dos compostos fenólicos e 

sua solubilidade em água, propriedades físicas, tamanho das partículas, ponto de fusão e 

comportamentos físico-químicos da fonte do amido e condições experimentais usadas nestas 

interações (GUZAR et al, 2012; ZHU et al., 20015). Mas algumas possibilidades para explicar 
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estas interações são propostas por alguns autores. Os grupos hidroxila desses polifenóis 

solubilizados podem interagir com a água e os grupos hidroxila do amido através da ligação de 

hidrogênio. Pois tanto superfície externa de hélices de amilose como os compostos fenólicos 

têm abundantes grupos hidroxila, dessa forma a ligação de hidrogênio pode ser responsável por 

compostos fenólicos em sistemas alimentares envolvem ligações de hidrogênio, interações 

hidrofóbicas, eletrostáticas e iônicas (BORDENAVE et al., 2014; CHAI et al., 2013; GUZAR 

et al, 2012). 

 

2.4. Análise de compostos Fenólicos Totais e Atividade Antioxidante: 

Existem alguns métodos para se quantificar o teor de compostos fenólicos totais e 

analisar a capacidade antioxidante de extratos vegetais. No que se trata de avaliar o teor de 

polifenóis as medidas podem ser feitas por métodos espectrofotométricos, especialmente o 

método de Folin e Ciocalteu, também o método que utilizam sais inorgânicos específicos que 

são capazes de reagir com compostos fenólicos em solução aquosa pode ser utilizado. Métodos 

instrumentais como os cromatográficos que são capazes de identificar individualmente cada 

composto fenólicos da amostra também são muito usados (GRANATO et al., 2016).  

O método espectrofotométrico, no qual usa o reagente Folin-Ciocalteu, é o mais 

utilizado para análise de determinação de compostos fenólicos totais extraídos para avaliar a 

atividade indireta do potencial antioxidante de uma amostra. Este reagente consiste de mistura 

dos ácidos fosfomolibídico e fosfotunguístico que em presença dos compostos fenólicos, que 

são agentes redutores, reagem formando os chamados molibdênio azul e tungstênio azul, 

identificados por espectrometria em leitura que varia de 720 a 760 nm (DAMIANI et al., 2014; 

KARAKAYA, 2004).  

A atividade antioxidante é a capacidade de um composto de inibir ou neutralizar a 

degradação oxidativa. Vários métodos são utilizados para determinar a atividade antioxidante 

in vitro, os mais comuns encontrados na literatura para a determinação da atividade antioxidante 

em chás destaca-se o DPPH (1,1- difenil-2-picrilhidrazil), ABTS (2,2'- azino-bis 3-

etilbenzotiazolina-6-ácido sulfônico), CUPRAC (capacidade antioxidante de redução do cobre) 

FRAP (potencial antioxidante de redução do ferro), e ORAC (capacidade de absorção de 

radicais de oxigênio) (ZIELINSKI et al., 2015).  

Um dos mais utilizados consiste em avaliar a atividade sequestradora do radical livre 

estável DPPH (1,1-difenil-2-picril-hidrazil) (BORGES et al., 2011; MACEDO et al., 2011). 

Esse método consiste em avaliar a capacidade antioxidante via atividade sequestradora do 

DPPH que tem coloração púrpura. Por ação de um antioxidante ou uma espécie radicular é 
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reduzido formando difenil-picrilhidrazina, de coloração amarela (absorvendo em 515-517 nm) 

monitorado pelo decréscimo da absorbância. A partir dos resultados obtidos determina-se a 

porcentagem da atividade antioxidante ou sequestradora de radicais livres e/ou a porcentagem 

de DPPH remanescente no meio reacional. Os resultado são expressos em equivalente massa 

de trolox, utilizado para estabelecer a curva padrão (BASTOS et al., 2007; BRAND-

WILLIAMS et al, 1995; ZIELINSKI, et al., 2015). 

 

2.5. Propriedades de pasta – Viscoamilograma (RVA) 

O estudo das propriedades de pastas é um recurso para avaliar as mudanças de 

viscosidades que ocorrem no grânulo de amido durante o processo de aquecimento em água e 

posterior resfriamento, ou seja, os processos de gelatinização e retrogradação que afetam o 

comportamento das pastas. Estas variações na viscosidade podem ser medida por viscosímetros 

rotacionais especiais, os viscoamilógrafos, como o RVA (Rápido Visco analisador). As 

propriedades de pasta de amidos obtidos pelo RVA são viscosidade de pico, tempo para atingir 

este pico, viscosidade final, quebra e temperatura de pasta (ZORTÉA et al., 2011). 

Quando os grânulos de amido são submetidos ao aquecimento em suspensão aquosa, 

começam a absorver água e inchar, neste momento pode ser registrado um aumento da 

viscosidade, chamado de temperatura e tempo de pasta, à medida que o grânulo continua a 

expandir, as moléculas de amilose começam a lixiviar, aumentando a viscosidade até um ponto 

máximo quando a maioria dos grânulos estão totalmente inchados, atingindo o pico de 

viscosidade. A partir deste momento, quando mantida a temperatura a 95° C, sob agitação os 

grânulos se rompem, ocorre solubilização dos polímeros e observa se uma diminuição da 

viscosidade conhecido como (quebra/break). A viscosidade de quebra é obtida pela diferença 

da viscosidade de pico e a viscosidade mínima obtida.  A tendência a retrogradação/setback 

ocorre após o resfriamento, quando as moléculas dos polímeros do amido restabelecem uma 

nova reorganização, ocasionado uma mudança nas características da pasta como aumento da 

opacidade e viscosidade da pasta (WHISTLER e BEMILLER, 1997). Abaixo na figura 9 é 

apresentado um perfil resultante de análise de propriedade de pastas no RVA. 
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                       Figura 9: Parâmetros de viscosidade obtidos através das curvas RVA. 

 

                                                Fonte: Colman, Demiate e Schnitzler (2012) 

2.6. Análise Térmica 

Análise térmica é um grupo de técnicas pelas quais se permite estudar e conhecer as 

propriedades físicas das substâncias em função da temperatura e/ou tempo, quando a substância 

é submetida à condição controlada. A análise térmica é utilizada em muitos campos na indústria 

alimentícia, e também nas áreas farmacêutica, química, petroquímica, engenharia civil entre 

outras, e envolvida em vastos campos em pesquisas, por apresentar alto grau de sofisticação e 

precisão e vantagens como necessidade de pouca quantidade de amostras, variedade de 

resultados em um único gráfico e método rápido e fácil aplicabilidade. Os instrumentos de 

análise térmica possuem alguns componentes em comum, a amostra é contida em um cadinho 

selecionado, e inserida em um forno e sujeita a uma programação de temperatura e tempo. 

(IONASHIRO, et al.; 2014; SILVA, 2013). Na tabela 4 relacionam as principais propriedades 

físicas e abreviaturas aceitáveis em técnicas termoanalíticas. 

 

           Tabela 4: Classificação das Principais Técnicas Termoanalíticas 

Propriedade Física Técnica Principal Abreviatura 

 

Massa 

Termogravimetria TG 

Detecção de gás desprendido EGD 

Análise de gás desprendido EGA 

Análise térmica por emanação ETA 

Temperatura 
Determinação de curva de aquecimento  

Análise térmica diferencial DTA 

Entalpia Calorimetria exploratória diferencial DSC 

            Fonte: Adaptado de Ionashiro, Giolito (2014). 
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Neste trabalho foram empregadas: termogravimetria (TG), e calorimetria exploratória 

diferencial (DSC). Estas técnicas permitem obter informações a respeito da: variação de massa, 

estabilidade térmica, água livre, água ligada, pureza, ponto de fusão, ponto de ebulição, calores 

de transição, calores específicos, diagramas de fase, cinética da reação, transições vítreas, entre 

outras (BENINCA et al., 2013; IONASHIRO, 2014,). 

A Termogravimetria (TG) é uma técnica que mede a variação de massa de uma 

substância em função da variação da temperatura (aquecimento ou resfriamento), quando esta 

substância é submetida a uma programação controlada de temperatura. O equipamento utilizado 

é a termobalança, associação entre uma balança e um forno, um instrumento com elevada 

sensibilidade, em que a massa de uma substância é medida continuamente à medida que esta é 

aquecida ou resfriada. O registro é a curva termogravimétrica ou curva TG que permite estudar 

sobre a estabilidade térmica da amostra, sobre a composição e estabilidade dos compostos 

intermediários e sobre a composição de resíduo. Os fornos mais modernos são elétricos e podem 

operar desde a temperatura ambiente até 2800º C, e os cadinhos os materiais mais comuns 

utilizados em sua confecção são platina, alumina, quartzo, alumínio entre outros (BENINCA, 

2008; IONASHIRO, 2014). 

Na Termogravimetria derivada, (DTG), que é um recurso matemático utilizado, 

correspondente a primeira derivada da curva TG. Ela permite uma visualização mais clara dos 

acontecimentos de variação dos eventos que corresponde a perda de massas na amostra 

(COLMAN et al., 2014). Portanto por meio deste recurso são obtidas curvas que correspondem 

à derivada primeira da curva TG e nos quais degraus são submetidos por eventos que delimitam 

áreas proporcionais às alterações de massa sofridas pela amostra (BICUDO, 2009). 

A análise térmica diferencial (DTA) é uma técnica térmica de medição contínua das 

temperaturas da amostra e de um material de referência termicamente inerte, à medida que 

ambos vão sendo aquecidos ou resfriados em ritmo linear. A calorimetria exploratória 

diferencial (DSC) é uma técnica derivada da análise térmica diferencial (DTA) na qual a 

diferença de entalpia entre a amostra e um material de referência é medida em função da 

temperatura, enquanto ambas (amostra e referência) são aquecidas de acordo com uma 

programação controlada de temperatura. Ela caracteriza reações endotérmicas e exotérmicas 

nas amostras (COLMAN et al., 2014; IONASHIRO, 2014). 

A Calorimetria exploratória diferencial (DSC) permite determinar comportamento de 

produtos e ingredientes alimentícios que passam por processos de cozimento e congelamento 

em função da temperatura e tempo. É uma das técnicas muito usadas em análise térmica de 

amidos, que fornece informações consideráveis sobre o fenômeno ordem-desordem dos 
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grânulos de amido em soluções aquosas que consiste em acompanhar os efeitos de calor 

associados com alterações físicas ou químicas das amostras, obtenção de dados quantitativos 

de temperaturas e fluxo de calor associados ao evento de gelatinização. Permite estudo tais 

como transição de fase, ou reações de desidratação, de associação, de decomposição, de óxido 

– redução, entre outras capazes de causar variações de calor. Em geral transições de fase, 

desidratação, reduções e certas reações de decomposição produzem efeitos endotérmicos, 

enquanto que cristalização, oxidações, algumas reações de decomposição produzem efeitos 

exotérmicos com alterações físicas e químicas (BICUDO, 2009; IONASH IRO, 2014; WANG; 

COPELAND, 2013). 

  

 

2.7. Termogravimetria acoplada ao sistema - Calorimetria Exploratória 

Diferencial - Espectrometria de Massas (TG-DSC-MS). 

A análise termogravimétrica é uma técnica quantitativa utilizada para medir a variação 

da massa de uma amostra em função do tempo ou da temperatura sob uma atmosfera 

controladas. Mas esta técnica não é capaz de identificar a natureza de produtos gasosos gerados 

durante uma análise. Contudo a utilização de técnicas simultâneas ou combinadas podem 

fornecer informações complementares como é o caso da termogravimetria com a espectrometria 

de massas (TG-MS). As duas técnicas podem ser relacionadas diretamente com a perda de 

massa. O termo utilizado para descrever a análise dos gases ou compostos voláteis desprendidos 

da decomposição de termoanálises é chamada de análise de gás gerado (EGA- Evolved Gas 

Analysis) (RIBEIRO, 2009; STREIBEL et al.,2009; VIANA, 2015). 

A análise de gases gerados  (EGA- Evolved Gas Analysis)é uma técnica que pode ser 

utilizada para determinar a natureza e a quantidade de um produto volátil ou produtos formados 

durante a degradação térmica, como combustão, pirólise, avaliando em função e da temperatura 

as reações químcas e produtos formados que podem ocorrer durante estas degradações e 

decomposição de mate riais diversos (XIE; PAN, 2001). 

A espectrometria de massas (MS) é uma técnica analítica que mede individualmente 

massas moleculares de átomos e compostos, convertendo-os em íons carregados. A MS também 

pode deduzir a estrutura de uma molécula, fornecer uma informação quantitativa de uma 

substância, permitir um estudo de reações dinâmicas e químicas dos íons com o intuito de 

fornecer dados de propriedades físicas como: energia de ionização, entalpia da reação, 

afinidades de prótons e íons, além de verificar cálculos de orbitais moleculares baseados em 

teorias (VIANA, 2015). 
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Três passos básicos estão envolvidos em uma análise por espectrometria de massas, são 

1- ionização onde a moléculas e átomos da substância em análises são convertidos em íons em 

fase gasosa, 2- analisador de massa no qual separa e analisa os íons das moléculas e seus 

fragmentos carregados de acordo com seu sinal m/z (massa/carga); estes dois primeiros passos 

acontecem em vácuo, que permite que os íons se movam de forma livre sem que as moléculas 

interajam. 3- Detecção: o íon separado por massa na corrente iônica é amplificado e mostrado 

em forma de um espectro de massas (FRIEDMAN, 1970; RIBEIRO, 2012;). 

Um grande número de técnicas pode ser utilizado em conjunto para obter resultados 

mais completos, aumentando o conteúdo de informação, um deste caso é a análise TG-MS no 

qual uma termobalança é acoplada a uma linha de transferência aquecida ao espectrômetro de 

massas através de um capilar fundido de sílica podendo estar incluído de um separador a jato 

ou de uma expansão supersônica skimmer. A técnica de TG – MS permite simultaneamente 

acompanhar a perda de massa e a quantificação das etapas de decomposição de uma substância 

e determinar os produtos ou evolução dos gases liberados nesta decomposição em função da 

temperatura ou tempo, enquanto a substância é submetida a uma programação controlada de 

temperatura (FRIEDMAN ,1970; KAISERSBERGER & POST, 1998; STREIBEL et al.,2009; 

SZEKELY et al, 1992; VIANA, 2015;). 

Nestas análises hifenadas podem ser obtidas resultados como a identificação da 

composição de misturas complexas de gases produzidas da decomposição de diferentes tipos 

de compostos. A técnica de acoplamento TGA-MS é usada principalmente para fins 

qualitativos; em alguns casos, análises quantitativas e estudos cinéticos (SZEKELY et al. 1992) 

Análise hifenadas de TG-MS tem sido utilizada para estudo de análises de cinética de 

degradação térmica como de resina (CORRES et al, 2011).  

Yang et al. (2016) estudaram a decomposição de produtos químicos e ligas metálicas. 

O comportamento térmico e decomposição de diferentes carbonetos ,polímero, madeira, carvão 

e óleo mineral foram investigado por Streibel et al. (2009). 

O comportamento termooxidativo dos succinatos de amido foi estudado por Rudnik et 

al. (2003; 2006) pelo método simultâneo de análise térmica - espectrometria de massa e os íons 

mais abundantes encontrados são H2O e CO2, estes mesmos autores utilizam TG-MS para 

estudar o composto térmico de diferentes derivados de amido, éteres e ésteres de amido e 

verificar o comportamento de derivados de amido de batata, milho e trigo sob um ambiente 

oxidativo. Verificando a influência da natureza do substituinte e do grau do substituto na 

estabilidade de derivados de amido. No entanto, sua utilização destes métodos analíticos pode 

ser limitada pelo alto custo do equipamento (VIANA,2015). 
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No espectrômetro opera-se com vácuo elevado, somente algo em torno de 1% do gás 

vindo da termobalança é permitido passar ao espectrômetro de massas. O gás restante da 

termobalança é exalado fora do sistema. O capilar de transferência é geralmente mantido a 

aproximadamente 200 °C para impedir a condensação de produtos gasosos. A diferença de 

pressão entre a TG (pressão geralmente atmosférica) e o espectrômetro (sob o vácuo elevado, 

pressão menor que 10-5 mbar) faz com que a amostra seja sugada, como mostra a Figura 10 

(RIBEIRO, 2012; VIANA, 2015;). 

 

       Figura 10: Esquema de Funcionamento TG-MS. 

 

       Fonte: Ribeiro (2012). 

 

2.8. Microscopia Eletrônica de Varredura – MEV 

Esta análise permite a identificação da estrutura, morfologia e medidas dos grânulos 

quando usada no estudo de amidos. Para estes estudos é usado o microscópio eletrônico de 

varredura que é um equipamento muito versátil e usado rotineiramente em análises micro 

estruturais de materiais sólidos, apesar da complexidade da técnica para gerar a imagem a 

interpretação é bastante simples. Em relação ao amido, o MEV consegue diferenciar tamanhos 

e formas dos grânulos. O tamanho dos grânulos varia de 2 a 100 µm e podem ter diferentes 

formas, que dependentes da espécie da planta analisada. (MUCCILLO,2009). Segundo Jiang et 

al., (2012) o amido grânulo da Dioscorea bulbifera apresentou formas irregulares ou poligonais, 

com superfícies não lisas e tamanhos grandes variando entre 21,83- 35,00 mm, como mostra a 

Figura 11. 
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                                      Figura 11: MEV Amido D. bulbifera Linn. 

 

                                               Fonte: Jiang et al. (2012). 

 

O MEV é um dos mais versáteis instrumentos disponíveis para a observação e análise 

das características macroestruturais de materiais sólidos, sendo utilizado com frequência para 

observação das estruturas dos amidos. O princípio de um microscópio eletrônico de varredura 

(MEV) consiste em utilizar um feixe de elétrons para conhecer a superfície da amostra, ponto 

a ponto, por linhas sucessivas e transmitir o sinal do detector a uma tela cuja varredura está 

perfeitamente sincronizada ao feixe incidente. O sinal de imagem resulta da interação do feixe 

incidente com a superfície da amostra. Quando o feixe interage com a amostra produz elétrons 

e fótons que podem ser coletadas por detectores adequados e convertidas em um sinal de vídeo. 

Diferentes sinais podem ser emitidos pela amostra, os mais utilizados para obtenção da imagem 

são originários dos elétrons secundários e/ou dos elétrons retroespalhados (DEDAVID; 

GOMES; MACHADO, 2007). 

 

2.9. Colorimetria 

A cor é um atributo tridimensional, constituída pelos parâmetros luminosidade, croma 

e tom. Colorímetros medem a luz refletida dos objetos em cada comprimento de onda ou em 

faixas específicas. Ele então quantifica os dados espectrais para determinar as coordenadas de 

cor do objeto no espaço de cor L*a*b* e apresenta a informação em termos numéricos. A 

luminosidade é o parâmetro pela qual se distingue uma cor clara de outra escura, o croma define 

a "força" ou "pureza" da cor, através deste parâmetro pode-se distinguir uma cor fraca de uma 

cor forte e o tom é associado ao nome da cor (CAPRILES; ARÊAS, 2005). 

A diferença de cor fornece informações sobre o aumento e variação da coloração do 

material, mas não informa a cor do mesmo, avalia os parâmetros a* que varia do vermelho ao 
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verde, b* que varia de amarelo ao azul e L* que corresponde a luminosidade variando de 0 a 

100 (preto-branco) (CAPRILES; ARÊAS, 2005). Como representado na figura 12. 

 

Figura 12: Parâmetros de cor a*, b*, L*. 

  

   Fonte: adaptado de Colman, Demiate, Schnitzler, (2014). 

 

2.10. Difratometria de Raios X – DRX método pó 

Por meio desta técnica viabiliza se conhecer a estrutura interna, a maioria dos materiais 

cristalinos. A difratometria de raios X permite identificação da origem botânica dos amidos 

revelando a presença e as características da estrutura cristalina dos grânulos de amido, através 

do empacotamento de amilose e amilopectina. A cristalinidade pode ser definida como a medida 

do grau de organização das moléculas de um polímero (BERNARDO et al.,2018; SINGH et 

al., 2003). 

A análise por técnica de difração de raios X método pó permite distinguir os três tipos 

de cristalinidade para os grânulos que, dependendo de sua forma e estrutura cristalina, 

denominam-se A, B e C. Estes padrões de cristalinidade são influenciados pelo comprimento 

das cadeias de amilopectina, da densidade de empacotamento dentro dos grânulos, bem como 

da presença de água (BERNARDO et al, 2018). Um padrão de cristalinidade do tipo A é 

caracterizado por amidos de cereais (arroz, trigo e milho), enquanto que um padrão de 

cristalinidade do tipo B é mostrado nos tubérculos, e os amidos de raízes e sementes, tem 

cristalinidade do tipo C que é intermédio entre os tipos A e B. A difração originada de um cristal 

compreendendo posições e intensidades das linhas de difração é uma propriedade física 

fundamental da substância que permite a identificação, e análise de sua estrutura. A intensidade 

da dispersão depende de como os elétrons estão distribuídos em todo o volume atômico e pode 
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ser medida com um contador adequado (LIMA et al., 2012). 

Segundo Zobel (1964) os grânulos de amido apresentam as seguintes características de 

cristalinidade quanto ao tipo: tipo A apresentam picos de intensidade nos ângulos de difração 

2θ em 15,3°; 17,1°; 18,2° e 23,5°. Tipo B apresentam picos de intensidade nos ângulos de 

difração 2θ em 5,6°, 14,4°; 17,2°; 22,2° e 24°. Tipo C apresentam picos de intensidade nos 

ângulos de difração 2θ em 5,6°, 15,3°; 17,3° e 23,5° 

 

  

 

 



42 

 

3. OBJETIVOS 

3.1. Objetivo Geral 

O objetivo deste trabalho é desenvolver um amido aditivado com polifenóis e 

antioxidantes provenientes de extratos de erva-mate. Desta forma serão incorporados extratos 

aquoso e hidroalcóolico de erva-mate (Ilex paraguariensis) em amido de cará-moela 

(Dioscorea bulbifera Linn).  

 

3.2. Objetivos Específicos 

- Extrair e caracterizar o amido dos tubérculos de cará-moela; 

 

- Extrair e quantificar compostos fenólicos e atividade antioxidante em extratos de erva-

mate; 

 

- Tratar o de amido de cará moela usando extratos de erva-mate; 

 

- Estudar, por microscopia eletrônica de varredura (MEV), difratometria de raios x e 

colorimetria a morfologia e a característica do amido modificado e nativo; 

 

- Avaliar os efeitos entre os diferentes tratamentos e grau de modificação frente às 

propriedades térmicas (estabilidade, gelatinização e entalpia), estruturais e do amido 

modificado e nativo, através de análises de Calorímetria Diferencial Exploratória-DSC, 

Viscoamilográfica – RVA. 

 

- Avaliar termogravimetria acoplada ao sistema - Calorimetria Exploratória Diferencial 

- Espectrometria de Massas (TG-DSC-MS) o comportamento térmico e os principais 

componentes voláteis resultantes da termo-decomposição nos amidos nativo e modificados. 

  

http://www.google.com.br/url?sa=t&rct=j&q=&esrc=s&source=web&cd=1&cad=rja&uact=8&ved=0ahUKEwiFpMH2t-LbAhXCs1kKHTUsCGsQFggpMAA&url=http%3A%2F%2Fseer.unipampa.edu.br%2Findex.php%2Fsiepe%2Farticle%2Fview%2F3268&usg=AOvVaw1d48vPEyf3ettI9_LDaE0Y
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4. MATERIAIS E MÉTODOS 

4.1. Materiais 

4.1.1. Matéria Prima 

As amostras de amido de cará-moela (Dioscorea bulbifera Linn) foram obtidas a partir 

de tubérculos cultivados na região da cidade de Ponta Grossa, coordenadas geográficas: 25°8’ 

23’ 75” S de latitude e 49°53’48” O de longitude. A extração do amido do cará moela foi obtido 

segundo método descrito por (HORNUNG et al., 2016; LACERDA et al., 2014).  

As folhas de erva-mate foram coletadas de mudas do cultivar BRS 408 propagada por 

mini estaquia na Embrapa Florestas em Colombo, Paraná, coordenadas geográficas: 25°8’ 56’ 

75” S de latitude e 49°09’20’72” O de longitude, e elevação de 973 metros. Esta cultivar é 

denominada BRS 408 apresenta caule verde claro, ramos cilíndricos ou subcilíndricos. As 

folhas são alternas, subcoriáceas e mostram-se estreitas na base e ligeiramente obtusas no 

vértice. Suas bordas são providas de pequenos dentes, visíveis principalmente da metade do 

limbo para a extremidade.  

Após limpeza e secagem em micro-ondas foram trituradas em um moinho analítico de 

batelada (KA modelo A11 basic). A extração foi realizada através de método descrito no item 

4.2.2. 

 

4.1.2. Materiais 

Balança analítica (Bioprecisa –FA2104 N); 

TG - 50 (Shimadzu); 

DSC Q - 200 (TA Instruments); 

XRD Ultima IV (Rigaku); 

MEV Tescan, VEGA 3, Kohoutovice, República Tcheca). 

Analisador termogravimétrico acoplado a espectrômetro de massas (STD - MS Q600 - 

TA Instruments) 

Espectrofotômetro de refletância (MiniScan EZ 4500L Plus -Hunter Inc. USA). 

Agitador Magnético com Aquecimento – (Quimis, modelo Q261) 

Banho-maria com controle de temperatura (Nova Ética. modelo 314/6) 

Centrifuga refrigerada de alta velocidade (Hitachi, CR21GII, Japão) 

Waring Blender (Waring Lab. & Sci.-EUA modelo 700G) 
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Micro-ondas (Eletrolux, modelo MA30S). 

Estufa digital com circulação de ar (Nova Ética)    

Leitora de microplacas (Multi-Mode Reader H1 Hybrid, Synergy-BIOTEK, EUA) 

RVA-4 (Newport Scientific, Jessup, MA, USA) 

Thermocline for Windows e SASM-Agri (8.2). 

Reagentes: Folin-Ciocalteu 2 N; DPPH (2,2-difenil-1-picril-hidrazila) TROLOX (6-

hydroxy-2,5,7,8-tetramethylchroman-2-ácido carboxílico) marca Sigma-Aldrich. 

Ácido gálico marca Biotec. 

 Álcool etílico 95% e álcool metílico marca Biotec.  

Carbonato de sódio grau analítico da marca da Biotec. 

 

4.2. Métodos 

4.2.1. Extração do Amido de Cará Moela 

A extração foi executada de acordo com (HORNUNG et al., 2016; LACERDA et 

al.,2014; WOSIAKI et al, 2002). Como representado no fluxograma da figura 13. 

 

Figura 13: Fluxograma de Obtenção de Amido D. bulbifera Linn (Cará-Moela) 

 

Fonte: Adaptado de HORNUNG et al., 2016; LACERDA et al.,2014; WOSIAKI et al., 2002). 

 

Os vegetais (cará moela) lavados, descascados e cortados foram triturados com água1:2 

até obter uma polpa bem homogênea utilizando o Waring Blender (Waring Lab. & Sci.-EUA) 

LAVAGEM E 
DESCASCAMENTO

LAMINAÇÃO
MOAGEM COM 

ÁGUA(1:2)

PENEIRAMENTO 
140 MESH 

SUSPENSÃO EM 
ÁGUA(1:1)

PENEIRAMENTO 
325 MESH

CENTRIFUGAÇÃO SECAGEM 40C. AMIDO
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700 g por 2 min. Peneiramento foi em peneiras de 140 mesh. O bagaço retido na peneira foi 

novamente extraído em liquidificar com água 1:1. Na suspensão obtida realizou-se um novo 

peneiramento com peneiras de 325 mesh. O material peneirado foi centrifugado a 4 C. por 10 

min a 16211g (gravidade) em centrífuga refrigerada de alta velocidade (Hitachi, CR21GII, 

Japão). O amido resultante foi seco em estufa com circulação de ar a 40° C até massa constante 

e mantido em dessecador. 

4.2.2. Estudo da melhor condição para obtenção de Extratos da Erva-

mate. 

As condições de extração consideradas ótimas variam em diferentes estudos. Desse 

modo, realizou-se um teste prévio, com objetivo de verificar quais parâmetros de tempo e 

temperatura, seriam usados para obtenção dos extratos, resultando em melhores valores de teor 

de compostos fenólicos e atividade antioxidante na erva-mate utilizada neste trabalho. 

Baseando-se em publicações relevantes, no que se refere a condições de tempos e temperaturas 

usados na obtenção de extratos vegetais. Foram testados 5 tratamentos aquosos e 2 

hidroalcoólico. A solução hidroalcoólica de 50% foi selecionada baseando se pelo trabalho de 

Turkmen; Sari; Velioglu, (2006) que obtiveram bons resultados de atividade antioxidante 

usando este tratamento em chá mate e o mesmo ocorreu na extração de compostos fenólicos de 

bagaço de uvas. Os parâmetros e referências utilizados estão apresentados na tabela 5: 

 

Tabela 5 - Levantamento de alguns métodos utilizados na literatura para elaboração dos 

extratos vegetais. 

Tratamento Temp. (°C) Tempo (min) Referência 

A - (aquoso) 80 7,5 min Zielinski et al., 2014;  

B- (aquoso) 85 1,5 min Prudêncio et al.;2012;  

C- (aquoso) 85 10 min Pagliosa et al.,2010  

D- (aquoso) 100 40 min Deladino et al.,2015; Deladino et al.,2008  

E- (aquoso) 20-25 120 min Damiani et al, 2014; Rodrigues et al., 2015 

          F- (hidroalcoólico) 20-25 120 min Adaptado Damiani et al, 2014; Rodrigues et al., 2015. 

          G- (hidroalcoólico) 20-25 60 min Bravo; Goya; Lecumberri,2007 

Fonte: o autor 
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O fluxograma abaixo apresenta um esquema de como foi realizado os tratamentos que 

serão descritos na figura 14a e 14 b. logo na sequência: 

 

Figura 14a: Fluxograma processo obtenção dos extratos de erva-mate e incorporação extrato 

aquoso/amido.  

 

 

      Fonte: o autor 

Figura 14b: Fluxograma processo obtenção dos extratos de erva-mate e incorporação extrato 

hidroalcoólico/ amido.  

 

Fonte: o autor 
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4.2.3. Preparo dos extratos de erva-mate 

As folhas de erva mate foram coletadas de mudas do cultivar BRS 408 propagada por 

mini estaquia na Embrapa Florestas em Colombo, Paraná. Após lavagem e secagem em micro-

ondas em potência 1130 W por 3min., após virou se as folhas e mais 3min., as folhas foram 

trituradas em um moinho analítico de batelada (KA modelo A11 basic).  

 

Figura 15: A (cultivar BRS 408); B (folhas secas em microondas); C (moinho analítico de 

batelada (KA modelo A11 basic); D( folhas erva-mate moídas) 

 

                     Fonte: o autor 

 

Os extratos aquosos foram preparados utilizando 3 concentrações 1,5%, 3% e 6% e 

pesados nas quantidades de folhas necessárias para obter as concentrações acima, foram 

adicionadas de 200mL de água ultrapura a temperatura de 85 °C. Os tratamentos foram 

realizados em banho-maria com controle de temperatura (Nova Ética. Modelo 314/6), 

respeitando o tempo de permanência de 10 min. com agitação manual, na sequência os béqueres 

foram cobertos com vidro de relógio de maneira a evitar a evaporação.  

Os tratamentos a frio, tanto o aquoso e os hidroalcoólicos, foram realizados em 

agitadores magnéticos (Quimis. Modelo Q261) permanecendo por 2 h. em 25-30 °C. Após, as 

amostras foram filtradas a vácuo em papel Whatman n° 1, através de funil Büchner, e o volume 

completado para 200 mL com a solução extratora em balões volumétricos identificados. 
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Figura 16: (A) Banho-maria com controle de temperatura (Nova Ética. Modelo 314/6) e (B) 

agitador magnético (Quimis Q261). (C) Filtragem a Vácuo. 

 

                               Fonte: o autor 

 

Dos extratos resultantes de cada tratamentos e concentrações foram retirados uma 

alíquota para posteriores análises chamados de extratos iniciais e identificados como A (aquoso 

1,5% erva-mate), B (aquoso 3% erva-mate), C (aquoso 6% erva-mate), D (hidroalcoólicos 1,5% 

erva-mate), E (hidroalcoólicos 3% erva-mate) e F (hidroalcoólico 6% erva-mate). 

 

4.2.4. Tratamento do amido 

Foram usados 100 mL do extrato aquoso de cada concentração, adicionado de 20 gramas 

de amido nativo de D. bulbifera Linn e misturados em agitador magnético por 30 min. resultado 

nas amostras de amido (A, B e C). O mesmo foi feito com o extrato hidroalcoólico, cada 

concentração do extrato preparado foi adicionada ao amido nativo por 30 min. em agitador 

magnético, dando origem as amostras de amido (D, E F). Após todas suspenções obtidas foram 

filtradas à vácuo e os amidos retidos no filtro, secos à 40° C até massa constante em estufa e 

acondicionadas em dessecador. Dando origem aos amidos (A, B, C, D, E, F) o amido nativo 

chamado de (amostra N).  

 

Figura 17: Extratos aquosos iniciais (A, B, C); extratos aquosos pós incorporação (A1, B1, C1). 

Extratos iniciais hidroalcoólicos (D, E, F) e extratos pós incorporação (D1, E1, F1). 

 

                                            Fonte: o autor. 

C 

A 

B 
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Dos extratos resultantes após à filtração, de cada tratamento realizado, foram retirados 

uma alíquota para posteriores análises chamados de extratos pós incorporação do amido e 

identificados como A1 (aquoso 1,5% erva-mate), B1 (aquoso 3% erva-mate), C1 (aquoso 6% 

erva-mate). D1 (hidroalcoólicos 1,5% erva-mate) E1 (hidroalcoólicos 3% erva-mate) e F1 (6% 

hidroalcoólico). Os extratos aquosos pós incorporação apresentaram coloração mais intensa 

frente ao extrato inicial. 

4.2.5. Análise de Teor de Compostos Fenólicos Totais e % de Atividade 

Antioxidante: 

4.2.5.1. Análise do Teor de Compostos Fenólicos (TPC). 

Os TPC das amostras foram determinados por espectrofotometria de acordo com o 

método Folin-Ciocalteu descrito por Singleton, Joseph e Rossi (1965), com modificações para 

protocolo de microplacas por Granato e Nunes (2016). Utilizou-se 25 L de cada amostra 

previamente e adequadamente diluídas em água ultrapura, realizada em triplicata, e adicionados 

25 µL do reagente de Folin-Ciocalteau (diluído 3X) e 200 µL de água ultrapura. Após 5 min. 

adicionado 25 µL de carbonato de sódio (Na2CO3) 10% e deixada por 60 min. em ambiente 

escuro. A leitura foi realizada em Leitora de microplacas (Multi-Mode Reader H1 Hybrid, 

Synergy-BIOTEK, EUA) comprimento de onda de 760 nm (MARGRAF, et al., 2016) 

O teor de fenólicos totais foi determinado por interpolação da absorbância das amostras 

contra uma curva de calibração, com R2= 0,9922, construída com padrões de ácido gálico (20 - 

200 mg L-1) expressos como mg de GAE (equivalentes de ácido gálico) por Litro de extrato.  

 

4.2.5.2. Análise da Atividade Antioxidante (% AA): 

A habilidade na eliminação dos radicais livres pelo método de DPPH foi quantificado 

em triplicata pelo método descrito por Brand-Williams et al. (1995), com modificações, 

utilizando método em microplacas (GRANATO, D; MARGRAF, T., 2016.)  40 µL das 

amostras diluídas foram adicionadas e 260 µL de uma solução metabólica de DPPH (100 µmol 

L-1), mantidas na ausência de luz por 30 min. e medida a absorbância 517 nm usando leitora de 

microplacas (Multi-Mode Reader H1 Hybrid, Synergy-BIOTEK, EUA). Uma curva padrão foi 

plotada usando concentrações de Trolox (0-200 μmol L-1), R2 da curva foi de 0,9919. Para o 

branco foi usado (40 µL) de água adicionada de DPPH (260 µL). Os resultados foram expressos 

em μmoL de equivalente de Trolox por litro de extrato de erva-mate (μmoL TE L-1) e a atividade 
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antioxidante (%) foi calculada usando a Equação 1 (GRANATO, D; MARGRAF, T., 2016). 

 

           𝑨𝑨 (%) = 𝟏 − (
𝑨

𝑩
) × 𝟏𝟎𝟎   

(1) 

Onde: AA (%) é a atividade antioxidante medida, A é a absorção lida da amostra no 

espectrofotômetro em 517 nm e B é a absorção lida do branco em 517 nm. 

4.2.6. Sólidos Totais dos extratos: 

Foi realizado a preparação das cápsulas de porcelanas, deixando em mufla à 550 ± 5° 

C. por 1 h., após foram resfriadas em dessecador e pesadas (PO). Em seguida foi transferido 

uma alíquota homogênea de volume de 5 mL de cada extrato para cada cápsula, realizado em 

triplicata, e mantidas sob evaporação em banho-maria até atingir secagem completa. Na 

sequência as cápsulas com resíduo foram à estufa a 105 ± 5ºC até atingir peso constante. Então 

as cápsulas esfriaram no dessecador e pesadas (P1). Os valores foram calculados pela equação 

2:  

 (2)  

4.2.7. Calorimetria exploratória diferencial (DSC) 

A análise de calorimetria exploratória diferencial (DSC) avaliou a gelatinização e 

decomposição das amostras. A obtenção dos valores a serem observados pelas curvas foram 

obtidas em um equipamento DSC Q-200 (TA Instruments)  

O equipamento DSC Q-200 (TA Instruments) calibrado com padrão de índio (99,99%). 

Cada amostra foi preparada para análise de DSC com adição de água, com proporção de 1:4 de 

amido para água, agitado e deixado em repouso por 1 h. Foi utilizado para esta análise, micro 

cadinhos lacrados, selados com tampas de alumínio. 

Para obtenção da entalpia de gelatinização das amostras, a análise de DSC foi realizada 

com massa da amostra de aproximadamente 2,0 mg, em atmosfera de ar sintético a uma vazão 

de 50 mL min-1, com razão de aquecimento de 10 °C min-1 com temperatura inicial de 30 °C e 

final de 100 °C.  
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4.2.8. Propriedade de Pasta (RVA)  

As propriedades viscoamilográfias dos amidos foram avaliadas por RVA - Rapid Visco 

Analyser (modelo RVA-4, Newport Scientifi, Austrália), método Standard Analysis 2. Foi 

realizada a verificação da umidade das amostras previamente em balança de infravermelho 

(Sartorius MA35 M-AG, Alemanha) para posterior correção de massa do amido, utilizando-se 

aproximadamente 8% de amostra em base seca e adicionando água destilada até totalizar 28 g. 

As dispersões foram submetidas à uma rampa de aquecimento e resfriamento usando os 

seguintes parâmetros, foram aquecidas a temperatura de 50 °C em 2 min. e, posteriormente, a 

temperatura de 95 °C sendo mantidas durante 5 min. com aquecimento de 6° C min-1. A seguir 

foram resfriadas para 50 °C e mantidas a temperatura de 50 °C por 2 min. Com tempo total de 

análise de 23 min. A velocidade de rotação usada foi a 160 rpm. Foram avaliadas a temperatura 

de início de formação de pasta, a viscosidade máxima, a viscosidade mínima, a quebra da 

viscosidade, a viscosidade final e a tendência a retrogradação. O software utilizado para 

obtenção dos dados foi o Thermocline for Windows (TCW). 

     

4.3. Termogravimetria acoplada a Espectrometria de Massa. TG-DSC-MS 

Neste experimento utilizou-se o equipamento analisador termogravimétrico STD Q600 

(TA Instruments) acoplado espectrômetro de massa - Discovery MS (TA Instruments). O 

acoplamento foi alcançado através de um tubo capilar de quartzo aquecido (200 C) ligando a 

saída do forno com a entrada de gás MS, através de um diafragma de pino. Assim, o gás foi 

inserido na câmara de ionização e amostras foram aquecidas de 30 C a 600 C a 10 C min-1 

em atmosfera de nitrogênio. A faixa de espectro de massa registrada foi de 1 a 300 m/z. 

Embora a análise realizada neste trabalho tenha sido apenas qualitativa, os sinais e as 

intensidades das amostras as temperaturas características do pico podem ser comparadas nos 

diferentes sinais m/z.  

Para esta análise cerca de 2,01±0,10 mg de amostra foram colocadas em cadinhos de 

alumina e utilizou como parâmetros de análise: atmosfera nitrogênio numa vazão de 50 mL.min-

1 e razão de aquecimento de 10 °C min-1 da temperatura ambiente até 600 °C e faixa de espectro 

de massa registrada foi de 1 a 300 m/z. 

Os dados gerados foram tratados utilizando o programa OriginPro 8.5 da OriginLab 

Corporation. Após análises dos eventos encontrados foi realizado novamente a análise usando 

os mesmos parâmetros acima citados fazendo o “peak jump” e posterior análise dos fragmentos. 
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4.3.9. Microscopia Eletrônica de Varredura – MEV 

As imagens de Microscopia Eletrônica de Varredura (MEV) foram obtidas com 

utilização de um microscópio eletrônico de varredura de emissão de campo da marca (Tescan, 

VEGA 3, Kohoutovice, República Tcheca). Depois de metalizadas com plasma de ouro as 

amostras foram colocadas em uma fita de cobre e observadas no MEV aplicando-se tensão de 

aceleração de 15 kV e ampliação de 1000x. A leitura é registrada a partir de um detector de 

elétron que transmite a imagem detectada a um software instalado em computador que está 

acoplado ao equipamento. 

4.3.10. Colorimetria 

As cores das amostras foram determinadas utilizando o espectrofotômetro de refletância 

MiniScan EZ 4500L Plus (Hunter Inc.USA), que consiste na determinação de três parâmetros 

de cor, o L que representa a luminosidade e varia de 0 (preto) a 100 (branco), a* que é varia de 

valor positivo (vermelho) e valor negativo (verde) e b* que varia de valor positivo (amarelo) e 

valor negativo (azul). 

4.3.11. Difratometria de Raios X (método pó). 

O equipamento utilizado foi o difratômetro do modelo Ultima 4 Rigaku, Japão, com 

intervalor angular de 3 a 50 (2Ɵ), com velocidade de escaneamento de 2 min-1 e passo de 

0,02. Cada uma das amostras para a análise de difratometria de raios X foram colocadas em 

suporte de vidro próprio do equipamento e expostas a radiação Cu K , (comprimento de onda 

de 1.542 Å) submetida a voltagem de 40 kV, corrente de 30 mA.  

O grau de cristalinidade relativa foi estimado, utilizando OriginPro 8.5 da OriginLab 

Corporation, seguindo metodologia descrita na literatura (BENINCA et al.; 2013a; COLMAN; 

DEMIATE ; SCHNITZLER, 2014). Os difratogramas foram tratados previamente com 

smoothing de 7 pontos para diminuir os ruídos instrumentais. A área entre a curva e o 

difratograma corresponde à área cristalina e a área inferior entre a curva e a base linear do 

difratograma corresponde à área amorfa. A cristalinidade relativa foi determinada pela razão 

entre a área cristalina e a área total obtidas dos difratogramas.  Na Figura 18 são apresentados 

os parâmetros utilizados para o cálculo do grau de cristalinidade relativa. 
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                               Figura 18 : Parâmetros para cálculo de cristalinidade relativa, 

 

              Fonte: Colman (2013) 

 

Na Figura 18 foram considerados Ap (área de pico) como parte cristalina e Ab como 

parte amorfa. Foi realizada a integração das áreas do pico de difração superior e total para que 

se pudesse obter o grau de cristalinidade relativa como mostra a Equação 3, onde o Xc se refere 

a cristalinidade relativa, Ap (área de pico) e Ab (parte amorfa). 

(3) 

  

4.3.12. Análises Estatísticas 

As análises foram realizadas em triplicata, aplicado desvio padrão e Teste de Tukey para 

determinação de possível diferença significativa entre os diferentes nos tratamentos realizados 

ao nível de confiança de 95% (p <0,05) utilizando o software Sasm-Agri (Sistema para Análise 

e Separação de Médias em Experimentos Agrícolas, Versão 8.2). 
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5. RESULTADOS E DISCUSSÃO 

5.1. Rendimento 

Para o cálculo do rendimento do amido foi feita a relação entre o peso inicial do vegetal 

antes da trituração e o peso final do amido seco, sendo os resultados expressos em (%). Neste 

experimento, o rendimento da extração de amido do cará-moela foi de 9,06%, rendimento 

considerado baixo quando comparado ao de outras tuberosas como, por exemplo, a mandioca 

apresenta um rendimento de extração industrial entre 25 a 28% (CEREDA et al., 2001). Leonel 

et al. (2002), obteve um rendimento prático de 21,34% e Bernardo et al. (2018) obteve 29.85% 

para o amido de D. Bulbífera. Porém o rendimento obtido no presente estudo foi semelhante 

aos 9,6% obtido por Daiúto e Cereda (2003), utilizando extração natural com água. Amoo et 

al., (2014) obteve um rendimento também baixo, de 12,61%, para amido de Dioscorea 

rotundata variedade Muchumudu e também na variedade D. hispida obteve 11.42 % (AIRUL 

et al., 2014). 

 O processo de extração, em razão da presença de mucopolissacarídeo, dificulta 

obtenção do amido, esta chamada mucilagem, que é um polissacarídeo não amiláceos (PNA), 

aumenta a viscosidade e dificulta a passagem pelas peneiras, ocasionando o aumento do tempo 

de decantação, o que dificulta a recuperação do amido. (DAIÚTO E CEREDA, 2003; JIANG 

et al.,2012). 

 

5.2. Estudo da melhor condição para obtenção de Extratos da Erva-mate. 

Após repetidos as condições listadas na tabela 5, as extrações aquosas que obtiveram os 

maiores resultados de teor de fenólicos totais e atividade antioxidante, foram os tratamentos C 

e D, não apresentando diferença significativa entre estes dois tratamentos, entretanto o 

tratamento C (85 °C/10 min) foi o utilizado para preparação dos extratos para tratamento do 

amido pois oferece vantagens por utilizar menor tempo e temperatura de extração comparando 

ao D (100 °C/40 min). Nos extratos hidroalcoólicos a amostra F (25-30 °C/120 min) apresentou 

melhor resultado, e como consequência foi o escolhido para a obtenção do extrato 

hidroalcoólicos usado no tratamento do amido. Os resultados estão demostrados na tabela 6. 
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Tabela 6: Condições dos tratamentos realizados, resultados de Teor de Fenólicos Totais e 

Atividade Antioxidante das extrações de erva-mate.  

Tratamentos 
Fenólicos Totais (mg 

EAG L-1) 

Atividade antioxidante 

DPPH (% AA) DPPH (µm TE L-1) 

Extratos aquosos 

A (80 °C/7,5min) 2113,43 ± 64,46 d 43,88 ± 3,19 bc 10606,13 ± 737,95 cd 

B (85 °C/1,5min) 1670,81 ± 101,48 e 39,80 ± 1,21 c 9664,75 ± 279,94 d 

C (85 °C/10min) 2423,13 ± 77,01 c 55,27 ± 1,21 a 13236,02 ± 339,42 a 

D (100 °C/40min) 2387,78 ±31,05 c 52,04 ± 0,97 a 12488,90 ± 224,17 a 

E (25-30 °C/120min) 2123,33 ± 75,01 d 45,44 ± 0,97 b 10964,75 ± 358,62 bc 

Extratos hidro alcoólicos 50%( etanol: água) 

F (25-30 °C/120min) 2997,17 ± 39,65 a 51,25 ± 1,35 a 12175,10 ± 313,79 ab 

G 25-30 °C/60min) 2707,88 ± 13,71 b 41,46 ± 2,54 bc 9888,89 ± 593,01 cd 

(*): Médias seguidas de letras diferentes nas colunas apresentam diferenças estatísticas entre si pelo teste de 

Tukey (p < 0.05). Resultados expressos como médias ±desvio padrão (n=3). mg GAE L-1=Equivalente de 

ácido gálico;TEAC L-1 (atividade antioxidante equivalente ao Trolox (6-hidroxi-2,5,7,8-tetrametilcromo-2 

ácido carboxílico); DPPH (2,2-difenil-1-picrilhidrazila);AA% expresso como % de inibição do radical DPPH. 

 

5.3. Análise Teor de fenólicos totais e atividade antioxidante dos extratos 

de erva-mate; 

Foram realizadas análises nos extratos antes da incorporação no amido nas 

concentrações 1,5%, 3% e 6% de erva-mate, em que foram denominados de extrato inicial, 

aquoso e hidroalcoólicos, e extrato após a incorporação no amido, chamados de extrato pós 

incorporação nas concentrações de 1,5%, 3% e 6% de erva-mate. 

 Os resultados obtidos para compostos fenólicos, porcentagem de atividade antioxidade 

e atividade antioxidante equivalente a curva Trolox nos extratos aquoso e hidroalcoólico de 

erva-mate estão apresentados na Tabela 7: 
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Tabela 7: Teor de compostos fenólicos, (%) atividade antioxidade e atividade antioxidante 

equivalente Trolox nos extratos aquoso e hidroalcoólico de erva-mate.  

Tratamentos Fenólicos Totais (mg 

EAG L-1) 

Atividade antioxidante 

DPPH (% AA) DPPH (µM TE L-1) 

Extratos aquosos 

A (1,5 % erva-mate) 1085,75 ± 12,31h 32,94 ± 0,49 f 14057,13 ± 106,12 f 

B (3% erva-mate) 2170,43 ± 49,77 e 43,56± 1,45 e 16362,39 ± 316,50e 

C (6 % erva-mate) 3435,16± 103,48 b 78,45 ± 1,21 ab 23938,82 ± 497,17 ab 

A1 (1,5 % erva-mate pós 

incorporação) 

 808,60±40,59 i 12,04 ± 3,12 h 9516,89 ± 678,65 h 

B1 (3% erva-mate pós 

incorporação) 

1432,26 ±50,36 g 34,56 ± 1,59 f 14408,54 ± 345,17 f 

C1 (6 % erva-mate pós 

incorporação) 

2227,96 ±90,64e 60,52 ± 0,49 c 20045,18 ± 106,12 c 

Extratos hidroalcoólicos 50% (etanol: água) 

D (1,5 % erva-mate) 1300,81± 20,16g 42,20 ± 1,47 e 16067,20 ± 319,30 e 

E (3 % erva-mate) 2443,23 ± 74,38 d 57,28 ± 1,59 c 19342,35 ± 345,17 c 

F (6% erva-mate) 3936,77 ± 49,10 a 81,68 ± 0,40 a 24641,64 ± 87,782 a 

D1(1,5 % erva-mate pós 

incorporação) 

1010,48 ± 25,18 h 26,02 ± 2,98 g 12553,08 ± 649,19 g 

E1 (3% erva-mate pós 

incorporação) 

1883,55 ± 81,30f 50,23 ± 3,34 d 17810,20 ± 727,141 d 

F1 (6% erva-mate pós 

incorporação) 

3156,13 ± 75,32 c 72,88 ± 0,49 b 22729,96 ±106,12 b 

(*) mg EAG L-1=Equivalente de ácido gálico; TE L-1 (atividade antioxidante equivalente ao Trolox (6-hidroxi-

2,5,7,8-tetrametilcromo-2-ácido carboxílico); DPPH (2,2-difenil-1-picrilhidrazila); AA% expresso como % de 

inibição do radical DPPH. (**) Médias seguidas de letras diferentes nas colunas apresentam diferenças 

estatísticas significativas entre si pelo teste de Tukey, (p < 0.05).  

 

Os valores de compostos fenólicos variaram de 808,6 a 3435,16 (mg EAG L-1) nos 

extratos aquosos. E nos extratos hidroalcoólicos tiveram variação de 1010,48 a 3936,77 (mg 

EAG L-1). Os resultados para a inibição de DPPH variaram de 12,04 a 78,45% de redução para 

os extratos aquosos e para os extratos hidroalcoólicos de 26,02 a 81,68%, os resultados obtidos 

por DPPH equivalente trolox (µM TE L-1) nos extratos aquosos variaram de 9516,89 a 23938,82 

e 12553,08 a 24641,64 μmoL TE/L nos extratos hidroalcoólicos. Os valores nos extratos 

hidroalcoólicos foram mais altos que nos aquosos, outros estudos comparam extrações aquosas, 

hidroalcoólicas e alcoólicas e também obtiveram maiores extrações utilizando etanol 
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adicionado de água, ou seja, as hidroalcoólicas (Turkmen et al.,2006 ;Rusak et al., 2008). Este 

fato pode ser atribuído ao solvente hidroalcoólico apresentar caráter mais seletivo em grupos 

de metabolismo secundário com características mais polar desse modo, favorece a extração de 

alguns compostos como é o caso da quercetina e kaempferol, presentes na erva-mate. 

(GALVAN et al., 2012; KARABEGOVIĆ et al., 2014; OLIVEIRA et al., 2016; TURKMEN et 

al., 2006). 

O aumento dos valores das análises foi proporcional ao aumento da concentração de 

erva-mate. E observou uma diminuição nos valores de teor de polifenóis e atividade 

antioxidante dos extratos após estes processos de incorporação ao amido, indicando 

possibilidade dos polifenóis dos extratos de erva-mate migraram para os amidos. O decréscimo 

nos teores de compostos fenólicos totais dos extratos iniciais em relação aos extratos após 

incorporação dos extratos aquosos foi no extrato A1 = 25,52%, B1 = 34,01% e C1 = 35,14%. 

E nos extratos hidroalcoólicos foi de D1 = 22,31% E1 = 22,90% e F1 = 19,82%, desse modo 

verificando que os extratos aquosos apresentaram maior migração dos compostos fenólicos. 

Aumentando proporcionalmente com o aumento da concentração (A1=25,52%, B1=34,01% 

C1=35,14%). 

Vários fatores podem influenciar na capacidade antioxidante e teor de fenólicos totais 

dos materiais e nos extratos. Onde podem ser citados o tipo de solo usado no cultivo, a 

concentração e o tipo químico do radical livre da matriz, a metodologia in vitro utilizada para 

quantificação dos compostos, a diluição da amostra, o pH, a solubilidade, ou seja, a taxa de 

difusão do soluto no solvente, o tipo e concentração do solvente, os parâmetros de extração 

como tempo, temperatura, entre outros (BASSANI et al., 2014; PRUDÊNCIO et al., 2012; 

VENDITTI et al., 2010; ZIELINSKI et al, 2014).  

Observa se variação de valores de teor de fenólicos totais e atividade antioxidante 

quando compara- se diferentes publicações, no que se refere a quantificação de extratos de erva-

mate, já que esta pode ser influenciada por diversos fatores, como os citados no parágrafo 

acima. Podemos observar no trabalho de Mazur (2016) que quantificou teor de polifenóis em 

extrato de erva-mate alcoólico em 2519 mg L-1 com 5 % erva mate, valor que se aproxima dos 

encontrados no extrato E. Entretanto, Turkmen e colaboradores (2006) que igualmente 

estudaram extratos hidroalcoólicos (50%) obtiveram valores menores no teor de fenólicos totais 

(1211 mg L-1) e atividade antioxidante (91.1 ± 0.42 %) para a Ilex paraguariensis.  

Zielinski et al. (2014) avaliaram o teor de compostos fenólicos e atividade antioxidante 

em extratos aquosos de erva-mate com resultados de 672,87 ± 126,25 mg EAG g-1 de extrato e 

49,66 ± 9,59%. Rodrigues e colaboradores (2015) obtiveram valores maiores no teor de 
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fenólicos totais (1639,87 ± 106,31 mg L-1) e atividade antioxidante (77,13 ± 0,38%) para a Ilex 

paraguariensis. Deladino et al. (2008, 2015) com extratos de erva mate preparados com 1%, 

5% e 10% de folha determinaram as atividade antioxidante de respectivamente  em 50%, 60% 

e 80%. Bastos et al. (2007) obtiveram capacidade antioxidante maior que 89% nos extratos de 

erva-mate analisados, e teor de polifenóis nos extratos etanólicos de 2830 a 3800 mg/ L-1. 

Pereira (2015) avaliou a atividade antioxidante equivalente ao Trolox em 12870 (µmol/ L-1) e 

Pagliosa et al. (2010) determinaram a atividade antioxidante equivalente ao trolox com 

resultado de 5020 (µmol/ L-1) com resultados de fenólicos totais de 1402 mg EAG L-1. 

 

5.4.  Sólidos Totais 

Os valores de teor de sólidos totais variaram nos extratos aquosos de 3973,46 a 17933,33 

(mg L-1) e nos extratos hidroalcoólicos de 3733,3 a 17400,0 (mg L-1) como mostra na tabela 8. 

 

Tabela 8: Teor de sólidos totais nos extratos aquoso e hidroalcoólico de erva-mate.  

Tratamentos Sólidos Totais (mg L-1) 

Extratos aquosos 

A (1,5 % erva-mate) 3973,46 ± 303,46ab 

B (3% (1,5 % erva-mate) 9546,67 ± 231,71 de 

C (6 % (1,5 % erva-mate) 16066,67± 410,96 fg 

A1 (1,5 % erva-mate pós incorporação) 7933,33±618,24 cd 

B1 (3% erva-mate pós incorporação) 11400,00 ±326,6 e 

C1 (6 % erva-mate pós incorporação) 17933,33 ±798,77g 

Extratos hidroalcoólicos 50% (etanol: água) 

D (1,5 % erva-mate) 3733,30± 249,44ª 

E (3 % erva-mate) 8933,30 ± 94,28d 

F (6% erva-mate) 15266,77± 377,12f 

D1 (1,5 % erva-mate pós incorporação) 6200,00 ± 163,30 bc 

E1 (3% erva-mate pós incorporação) 9266,70 ± 249,44 de 

F1 (6% erva-mate pós incorporação) 17400,00 ± 565,68 fg 

                    (*) Médias seguidas de letras diferentes nas colunas apresentam diferenças estatísticas significativas 

                    entre si pelo teste de Tukey, (p < 0.05). 

 

Observou se uma tendência de aumento nos teores de sólidos com o aumento da 

concentração de erva-mate nos extratos. Assim como teve um acréscimo teor de sólidos após 

os extratos serem incorporados aos amidos A e D, podendo ser em consequência de passagem 

de partículas de amido pelo filtro. Bastos et al. (2006) estudou extratos de erva mate e obteve 
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valores de sólidos para extratos de erva-mate em 5990 (mg L-1). 

 

5.5. Colorimetria: 

Não foi possível observar visualmente diferença na coloração nos amidos com 

incorporação de extrato de erva-mate e o nativo, nos quais foi possível identicar coloração 

amarelado. 

Como apresentado na tabela 9, a coloração do amido nativo teve mais tendência ao L* 

branco que os demais modificados com os extratos.  

 

Tabela 9: Resultados colorimetria amido nativo e após tratamento com erva-mate. 

Amostras 
Parâmetro de cor 

L* branco a* vermelho b*amarela 

N 76,22 ± 0,70a 5,79±0,05bc 25,36±0,27ab 

A 70,89 ± 0,19c 5,70±0,05bc 25,89± 0,19a 

B 69,10 ± 0,37c 5,73±0,13bc 24,63±0,19b 

C 68,78 ± 0,19c 5,73±0,14bc 25,39±0,27ab 

D 73,04 ± 0,63b 5,63±0,02ab 25,03±0,10ab 

E 73,19±0,33b 5,69±0,09c 25,09±0,63ab 

F 72,74±0,51b 5,21±0,07d 25,35±0,45ab 

Nota: N (amido nativo), A (amido com extrato aquoso 1,5 % erva-mate), B (amido com extrato aquoso 3% erva-

mate), C (amido com extrato aquoso 6 % erva-mate), D (amido com extrato hidroalcoólico 1,5 % erva-mate), E 

(amido com extrato hidroalcoólico 3% erva-mate), F (amido com extrato hidroalcoólico 6% erva-mate). 

(*)Médias seguidas de uma mesma letra na coluna não diferem significativamente pelo teste de Tukey (p>0,05). 

 

Nos tratamentos aquosos observa se valores menores do parâmetro L* se comparado 

aos tratamentos hidroalcoólicos com diferença estatísticas significavas entre os dois 

tratamentos. Os parâmetros de cromaticidade, a * e b *, apresentaram mudanças pequenas a 

partir da incorporação do antioxidante. O valor a*, tendência ao verde e vermelho, foi 

encontrado o menor valor 5,21±0,07 na amostra com extrato hidroalcoólico 6% de erva-mate 

tendendo mais a coloração verde, mas estes valores não indicam uma alteração na cor com 

adição dos extratos de erva-mate. No parâmetro b*, tendência ao amarelo, não observou 

diferença significativa entre os tratamentos aquosos, hidroalcoólicos e nativo, entretanto todas 

as amostras registraram valores positivos variando de +25,03 à + 25,39 confirmando a 

coloração amarelada observada visualmente pelos resultados para o parâmetro b*.  

Outros estudos analisando amidos de inhames encontraram valores com tendência ao 
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amarelado. Hornung et al., 2016 identificaram coloração com valor positivo de +35,65 

(amarelo) para amido de D. piperifolia, e valor para brilho de (L *) de + 72,36. Estudo realizado 

por Falade et al. (2015) em amidos de inhames registrou coloração variando de 83,49 a 77,11 

para o parâmetro L*, e também valores positivos para o valor b* amarelo de 19,49 a 32,65. Esta 

coloração tendendo ao amarelo pode ser decorrente de carotenos presentes nestes vegetais 

causando a passagem de pigmentos aos amidos (BERNARDO et al.,2018; RODRIGUES et 

al.,2012). 

 

5.6. Propriedades de pasta – RVA 

Tabela 10 mostra os valores obtidos no RVA para as amostras de amido de D. bulbífera 

nativo e tratadas.  

 

Tabela 10: Resultados RVA para amostras de amido de D. bulbífera nativo e modificadas.  

Amostra 

Temperatura 

de pasta 

(°C.) 

Pico viscosidade 

(cP) 

Tempo de 

pico/seg 
Setback (cP)  Quebra (cP) 

Viscosidade 

final (cP) 

N 71,70±1,44b 3273±0,7e 432±0,70e 1484±3,53g 1282± 0,20b 3476±3,54g 

A 72,12±0,54ab 4077±1,41a 516±5,80a 2551±3,53a 1010±4,24d 5618±3,54a 

B 71,72±1,50b 3920±1,41b 486± 2,68b 2468±4,95b 798±4,24g 5589±4,95b 

C 71,62±1,38b 3479±2,82d 483±5,51b 2411±2,83c 809±4,95f 5081±2,83c 

D 71,92±1,02ab 3266±4,95e 468±5,79c 2332±2,83d 1043±4,94c 4555±2,83d 

E 72,75±1,14ab 3081±0,35f 460±0,14cd 2099±1,41e 966±0,70e 4216±1,41e 

F 73,12±0,60a 3519±0,71c 446±2,97de 2028±2,83f 1357±0,71a 4190±2,83f 

Nota: N (amido nativo), A (amido com extrato aquoso 1,5 % erva-mate), B (amido com extrato aquoso 3% erva-

mate), C (amido com extrato aquoso 6 % erva-mate), D (amido com extrato hidroalcoólico 1,5 % erva-mate), E 

(amido com extrato hidroalcoólico 3% erva-mate), F (amido com extrato hidroalcoólico 6% erva-mate). 

(*)Médias seguidas de uma mesma letra na coluna não diferem significativamente pelo teste de Tukey (p>0,05). 

 

Durante o ciclo de aquecimento até 95 ºC ocorre intumescimento e gelatinização dos 

grânulos de amido, que atingem a viscosidade máxima nesta etapa. 

Observou-se aumento de viscosidade de pico para as amostras tratadas, exceto amostra 

E que não teve diferença estatística significativa em relação ao amido nativo, esse 

comportamento de valores elevados nas amostras indica uma maior capacidade de retenção de 

água.  
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O amido de D. bulbífera sugere alta viscosidade de pico, viscosidade final e tendência 

a retrogradação (setback).  

De acordo com Araujo de Vizcarrondo et al., (2004) e Mali et al. (2004), o amido de 

inhame, em função do seu teor médio de amilose, em torno de 30%, tem alta taxa de tendência 

a retrogradação, como observado nos valores, o conteúdo de amilose aumenta essa tendência a 

retrogradação (setback) devido à maior mobilidade e rearranjos das cadeias lineares 

(BERNARDO, et al. 2018).  

A tendência a retrogradação (setback) e viscosidade final demostraram aumento após os 

tratamentos, principalmente nos tratamentos aquosos, com diferença estatística significativas 

entre todas as amostras. Menores valores de quebra foi verificado em quase todas as amostras, 

com exceção da amostra F que mostrou aumento comparadas ao nativo, sendo que as de 

menores valores manifestaram-se nos amidos modificados com extratos aquosos, 

principalmente nos amidos B e C.  

O perfil de curva obtido para a viscosidade indica a estabilidade em altas temperaturas 

e em agitação mecânica (LEONEL et al., 2002). A temperatura de pasta variou de 72,20 °C. 

(amido C) à 73,25 °C. (amido E), havendo diferença significativa somente na amostra F em 

relação ao nativo. 

Ukon et al. (2016) encontraram temperatura de pasta de 78 °C. para amido de D. 

bulbifera. A viscosidade final e a tendência a retrogradação foi significativamente maior para 

D. bulbifera quando estes autores compararam com outros amidos de inhames (966,3 cP). 

Bernardo et al. (2018) obtiveram leitura altas de viscosidade máxima variaram de 4908 a 8205 

mPa.s, e viscosidade final de 4781 mPa.s, e temperatura de pasta foi 79,22 °C. 
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Na Figura 19, verificam-se as curvas de viscosidade dos amidos estudados.  

 

Figura 19: Curvas RVA para amostras de amido de D. bulbífera nativo (N) , A (amido com 

extrato aquoso 1,5 % erva-mate), B (amido com extrato aquoso 3% erva-mate), C (amido com 

extrato aquoso 6 % erva-mate), D (amido com extrato hidroalcoólico 1,5 % erva-mate), E 

(amido com extrato hidroalcoólico 3% erva-mate), F (amido com extrato hidroalcoólico 6% 

erva-mate).  

 

É possível observar as diferenças dos picos de viscosidade que foram expostos na Tabela 

10. O perfil de curva obtido para os amidos de D. bulbífera modificados com polifenóis e nativo 

sugere alta viscosidade de pico, viscosidade final e tendência a retrogradação (setback). Os 

compostos fenólicos contêm grupos hidroxila e carboxila e podem afetar as propriedades do 

amido ao competir pela água e assim influenciar nas propriedades (GUZAR et al, 2012).  

Outros estudos que avaliaram a adição de extratos vegetais como Zhu et al. (2008) 

investigaram o efeito de compostos fenólicos nas propriedades de pasta e também observaram 

que aumentou o pico viscosidade (PV) do amido de trigo, mesmo efeito foi observado com 

extratos de cascas de romã adicionados no amido de trigo que aumentou a viscosidade de pico. 

Da mesma forma, extrato polifenólico de sorgo aumentou a tendência a retrogradação, a 

viscosidade de pico e final do amido de milho (BARROS et al.,2012). Em outro estudo, 
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catequina e ácido gálico foram adicionados e observou diminuição a viscosidade da pasta do 

amido de arroz e aumentou no de batata (ZHU, et al 2015).  

A adição de extratos pode alterar o pH do sistema, quando muito alto ou baixo pode 

induzir irreversivelmente a sua degradação molecular e estas alterações podem ser 

correlacionadas a mudança das propriedades reológicas dos amidos. Viscosidade de pico e 

viscosidade final foram correlacionadas de forma positiva ao pH em suspensão amido e 

compostos fenólicos (ZHU et al., 2008, 2009). 

Na publicação de Beta e Corke (2004) realizaram a adição de catequina em amido de 

milho e sorgo verificando que o pH influência nas propriedades de pasta, a adição de catequina 

sob condições ácidas (pH 3) diminuiu a viscosidade final e a tendência a retrogradação do amido 

de milho, mas condições alcalinas (pH 11) aumentaram ligeiramente a viscosidade de quebra. 

Entretanto em outros estudos, extratos polifenólicos monoméricos e oligoméricos de sorgo 

aumentaram a tendência a retrogradação e a viscosidade final do amido de milho (BARROS et 

al., 2012).  

Esses diferentes efeitos podem ser dependentes à origem botânica do amido, 

composição química e estrutural dos compostos fenólicos como os tipos de grupo principal, 

comprimento da cadeia entre outras característica específica de cada composto fenólico, 

dependendo da origem do ácidos fenólicos apresentam  diferentes números de grupos hidroxilas 

e em diferentes posições, o que pode explicar suas diferentes influências no pico de 

viscosidade., o método utilizado e as condições de análise, diferenças de pH e a múltiplos 

efeitos de várias características (GUZAR et al., 2012; WU et al., 2011; ZHU et al., 2015). 

 

5.7. Calorimetria Exploratória Diferencial – DSC 

O processo de gelatinização dos amidos e seus parâmetros estão apresentados através 

das curvas DSC. O processo de gelatinização dos amidos apresentou fenômenos endotérmicos 

em todas as amostras, como é característico. Estas curvas foram realizadas em suspensão 

aquosa na proporção de 1:4 amido e água, em cadinhos selados.  

Figura 20 mostra que as curvas de gelatinização do amido iniciaram entre 64 a 65˚C e 

concluíram-se de 75 a 77˚C. Nota se que as curvas DSC tem padrões semelhantes, com pouco 

deslocamento dos eventos endotérmicos entre as amostras. 
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Figura 20: Curvas DSC - amido de D. bulbífera nativo (N) , A (amido com extrato aquoso 1,5 

% erva-mate), B (amido com extrato aquoso 3% erva-mate), C (amido com extrato aquoso 6 % 

erva-mate), D (amido com extrato hidroalcoólico 1,5 % erva-mate), E (amido com extrato 

hidroalcoólico 3% erva-mate), F (amido com extrato hidroalcoólico 6% erva-mate). 

 

 

Os valores dos parâmetros analisados (To, Tp, Tc, ΔH) estão na Tabela 11.  

 

Tabela 11 – Resultados DSC para as amostras Nativa, A, B, C, D, E e F.. 

Amostra To (ºC)   Tp (°C)   Tc (°C) ΔHgel (J g-1) 

Nativo 65,06±0,09bc 69,89±0,03c 76,92±0,55ab 11,52±0,80bc 

A 65,04±0,06bc 69,93±0,05bc 75,43±0,61b 11,87±0,40bc 

B 64,97±0,02c 70,03±0,01bc 76,68±0,29ab 12,00±0,29bc 

C 65,39±0,03a 70,28±0,02a 77,09±0,45ab 10,21±0,27d 

D 65,13±0,04b 70,10±0,03b 77,5±0,21a 12,48±0,35b 

E 64,93±0,02c 69,47±0,07d 77,01±0,71ab 13,86±0,06a 

F 65,27±0,04a 70,02±0,01bc 77,77±0,66a 11,13±0,44cd 

(*)To“onset” temperatura inicial, Tp temperatura de pico, Tc temperatura de conclusão, Hgel entalpia de 

gelatinização. Medidas seguidas da mesma letra não diferem estatisticamente entre si pelo teste de Tukey 

(p<0.05). Nota: Amido de D. bulbífera nativo (N), A (amido com extrato aquoso 1,5 % erva-mate), B (amido 

com extrato aquoso 3% erva-mate), C (amido com extrato aquoso 6 % erva-mate), D (amido com extrato 

hidroalcoólico 1,5 % erva-mate), E (amido com extrato hidroalcoólico 3% erva-mate), F (amido com extrato 

hidroalcoólico 6% erva-mate). 
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As temperaturas iniciais de gelatinização, dos amidos com incorporação de 6% de 

extrato aquoso (amostra C) e 6% hidroalcoólicos (amostra F) de extratos de erva-mate foram 

levemente superiores em relação ao amido nativo e demais a amostras, porém com diferença 

estatística significativa. Todas as amostras apresentaram valores de Temperaturas de pico e de 

conclusão próximas. 

Entretanto o Tp da amostra C foi mais elevado que as demais amostras, apresentando 

diferença estatística significativa. A entalpia de gelatinização também não se alterou 

significativamente com a adição dos extratos de erva-mate em relação ao amido nativo na 

maioria das amostras, com exceção da amostra E, com 3% de extrato hidroalcoólico, que teve 

um aumento significativo na entalpia (13,86±0,06 J g-1).  

A entalpia de gelatinização do amido de D. bulbífera foi estudado por Bernardo et al., 

(2018) obtendo valor de 13,82 J g-1, porém a metologia utilizada foi com proporção de 1:2 de 

amido para água. A temperatura de início foi de 69,94 ºC, temperatura de pico 74,77 ºC, e 

temperatura final de 96,5 º C, valores mais elevados do que encontrados neste trabalho. 

Entretanto Ukon et al. (2016) obteve entalpia de gelatinização de 11,9 J g-1 valor semelhante ao 

encontrado, mas com valores superiores de To, Tp, Tc. Os resultados diversos podem ser 

atribuídos a diferenças nos amidos como fatores ambientais e de cultivo (UKON et al., 2016). 

Zhu et al. (2009) avaliaram a influência da presença de compostos fitoquímicos a partir 

de extratos de diferentes plantas, nas propriedades térmicas, de pasta e de gelatinização do 

amido de trigo e verificaram que os parâmetros determinados por DSC não sofreram alterações 

devido à presença destes compostos. 

Analisando outros trabalhos da literatura, a utilização de extratos vegetais e compostos 

fenólicos purificados adicionados ao amido, podem afetar de maneira diversas suas 

propriedades, dependendo entre outros fatores, das características estruturais de cada amido, da 

composição de extratos de plantas que pode influenciar fortemente o resultado da gelatinização 

e também depende na concentração e tipo dos polifenóis (ZHU, et al.,2015)  

Segundo Xiao et al. (2012) quando adicionado extrato de chá preto nos amidos de trigo 

e arroz observou-se um aumento na entalpia de gelatinização porém as mesmas condições 

afetaram pouco o amido de batata. Isto pode ser atribuído ao fato que geralmente amidos de 

tubérculos apresentam maior porcentagem de amilopectina que amidos provenientes de cereais, 

podendo ser uma das razões que influenciam nas diferentes interações com os extratos em 

compostos biotivos. Pois este mecanismo de interações pode acontecer através de ligações de 

hidrogênio com os grupos hidroxilas, que são grupos abundantes principalmente na superfície 

externa das hélices da amilose, que tem maior porcentagem nos amidos de cereais (CHAI et al., 
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2013; DHITAL et al., 2011). 

Deladino e demais colaboradores (2015) estudaram amidos de milho nativo e 

modificado a alta pressão adicionados de erva-mate, e observaram que temperatura de 

gelatinização para o amido de milho modificado teve um pequeno deslocamento, enquanto que 

a entalpia teve uma diminuição em torno de 6% para o amido nativo adicionado de erva-mate 

e 44% no caso do amido modificado a alta pressão e posterior incorporação do extrato. 

 

5.8. Termogravimetria acoplada a Espectrometria de Massa. TG-DSC-MS 

 

Os valores das perdas de massa das amostras, as temperaturas em que aconteceram as 

perdas, e eventos de DSC estão expostos na Tabela 12. As perdas de massas e temperaturas nos 

dois eventos ocorridos, não apresentaram diferenças relevantes entres amostras e também em 

relação ao amido nativo. O primeiro evento ocorreu entre as temperaturas de 30-73 °C. O 

segundo evento entre as temperaturas de 270 a 588 °C. A segunda perda de massa corresponde 

a decomposição e a terceira perda a oxidação de compostos orgânicos (HORNUNG et al.,2016; 

LACERDA et al., 2008). Em atmosfera inerte não propicia reação com O2, isso explica as duas 

perdas ocorridas nas amostras, estas perdas foram bastante acentuadas, indicando a presença de 

grande quantidade de compostos com propriedades térmicas semelhantes, visto que quando o 

amido é aquecido acima de 300 °C ocorre despolimerização das cadeias. (DI-MEDEIROS et 

al., 2014; MAZUR, 2016). A estabilidade apresentou um leve aumento nas amostras tratadas 

com extratos aquosos e uma pequena diminuição nos amidos modificados com extratos 

hidroalcoólicos em relação ao nativo.  

Os valores DSC mostraram-se todos endotérmicos como característicos destes eventos. 

Os eventos DSC apareceram a partir da segunda etapa variando os valores entre 277 a 319 °C. 

Os eventos de maiores intensidades ocorreram entre as temperaturas de 316-319 °C. Nesta etapa 

as amostras obtiveram 2 eventos, exceto a amostra B com três eventos. Entre as temperaturas 

340 a 347 °C as amostras apresentaram um evento, exceto nas amostras E e F que não 

apresentaram. Os resultados de TG-DSC-MS, são apresentados na tabela 12  
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Tabela 12: Resultados das Curvas TG-DSC amostras  N amido de D. bulbífera   N (nativo/ 

massa=2,010 mg) A (amido com extrato aquoso 1,5 % erva-mate / m 2,037mg), B (amido 

com extrato aquoso 3% erva-mate / massa:1,949mg), C (amido com extrato aquoso 6 % erva-

mate/ massa:2,080mg), D (amido com extrato hidroalcoólico 1,5 % erva-mate / massa: 

2,156mg), E (amido com extrato hidroalcoólico 3% erva-mate / massa:1,990mg), F (amido 

com extrato hidroalcoólico 6% erva-mate/ massa: 2,162mg). 

AMOSTRA STEP m/% T/°C.         DSC Tp/°C. 

Nativo 

1 a 8,20 33-73  

Estabilidade  73-275  

2 a 84,36 275-583 279(endo) e 319 (endo) 

A 

 1 a 10,20 32-73  

Estabilidade  73-283  

2 a 83,26 283-588 290(endo) e 317 (endo) 

   340 (end o) 

B 

1 a 8,89 31-73  

Estabilidade  73-280  

2 a 85,09 280-587 277 (endo); 287 (endo) 

316,01(endo)    316(endo);345 (endo) 

C 

    

1ª 8,11 30-68  

Estabilidade  68-277  

2 a 86,52 277-588 285(endo) e 317 (endo) 

   347 (endo) 

D 

 1 a 8,86 31-72  

Estabilidade  72-276  

2 a 85,85 276-587 285(endo) e 316(endo) 

   346(endo) 

E 

 1 a 10,61 30-72  

Estabilidade  72-274  

2 a 83,30 274-589 277(endo) e 318(endo) 

F 

 1 a 9,43 31-72  

Estabilidade  72-270  

2 a 84,91 270-587  293(endo) e 317(endo) 

(*) m perda de massa, (%), T variação de temperatura, Tp temperatura de pico. 
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Na figura 21 são observadas as perdas de massa na análise termogravimétrica (TG) das 

amostras. Estas ocorreram em duas etapas. A primeira etapa da perda de massa ocorre pela 

vaporização de compostos voláteis. A segunda perda de massa é devida à decomposição da 

amostra (HORNUNG et al.,2016; LACERDA et al., 2008). Nesta figura também são 

apresentados os eventos DSC, e os eventos de espectros de massa obtidos por análises dos gases 

formados pela decomposição das amostras.  

 

Figura 21: Gráficos TG-DSC-MS amostras de amido de D. bulbífera nativo nativo (N), A 

(amido com extrato aquoso 1,5 % erva-mate), B (amido com extrato aquoso 3% erva-mate), C 

(amido com extrato aquoso 6 % erva-mate), D (amido com extrato hidroalcoólico 1,5 % erva-

mate), E (amido com extrato hidroalcoólico 3% erva-mate), F (amido com extrato 

hidroalcoólico 6% erva-mate). 21(a) TG-DSC; 21(b) TG-MS massas 2-39-41. 21(c) TG-MS 

massas 15-43-44. 21 (d) TG-MS massas 45,46,54,55,58. 

         21 (a)                                                                          21 (b) 

  

                            Nota: Os graficos de massa não estão em escala. 
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                 21 (c)                                                                      21(d)   

 

 

 

Os sinais de massa-carga (m/z) detectado por espectrometria de massa dos eventos da 

evolução dos gases geradas obtidas pela termodecomposição dos amidos, e considerados de 

interesse foram os seguintes: 2, 15, 39,41,43,44,45,46,54,55,58 Daltons. 

Devido à complexidade da composição do amido e dos compostos fenólicos, é difícil 

afirmar os compostos relacionados a cada m/z+ observado. Porém sabe-se que o amido é 

formado basicamente por cadeias das macromoléculas amilose e amilopectina, a amilose é um 

polímero linear composto por D-glicoses unidas em α-(1-4) e a amilopectina um polímero 

ramificado composto por D-glicoses unidas em α-(1-4) e α-(1-6).(LAJOLO & MENEZES, 

2006). E os compostos fenólicos são formados por um grupo hidroxilo ligado diretamente a um 

grupo hidrocarboneto aromático (DELADINO et al, 2008; ZHU et al, 2015). 

Neste estudo foi analisado o caráter geral dos compostos, e não um sinal específico já 

Nota: Os graficos de massa não estão em escala. 
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que alguns sinais podem possuir a mesma massa de moléculas, ou suas frações. O primeiro 

sinal analisado como observa-se na figura 21 (b) foi a m/z 2, que corresponde basicamente ao 

Hidrogênio (H2). Nesta massa ocorreu dois eventos na amostra E, com o primeiro ocorrendo 

com temperatura de pico de 294 °C e o segundo com temperatura de pico de 325 °C e nas 

demais amostras ocorreram um evento, os eventos de maior intensidade ocorreram nos amidos 

modificados com extratos hidroalcoólicos. Nesta figura também foi detectada a massa 15, que 

pode ser relacionada ao fragmento CH3. Este evento apresentou menor intensidade nas amostras 

A e B. O sinal massa m/z 39 que pode ser relacionada ao composto CHN2 e C3H3, e foi detectado 

com menor intensidade no amido nativo em relação aos demais amidos modificados. Na figura 

21(c) o sinal massa m/z 43 pode estar relacionado ao HN3, CHNO, CH3N2, C2H3O, C2H5N, 

C3H7. Os eventos tiveram pouca intensidade, apresentando-se levemente mais intensos nas 

amostras E e F. O sinal de massa m/z 44 provavelmente se refere ao CO2, mas sinais podem 

possuir a mesma massa de moléculas esperadas, desse modo também podem ser NO2, CH3N2, 

CH4N2, C2H4O, C2H6N, C3H7. Apresentaram eventos intensos, sendo maiores nas amostras 

tratadas que no amido nativo, principalmente nas amostras E e F. Apareceram em dois eventos 

nas amostras A, B, C e D, com o primeiro evento com temperatura de pico variando entre 288 

a 291 °C e o segundo entre 321 a 322 °C. Rudnik et al.(2006), encontrou a massa/sinal 

correspondente ao CO2 como o evento mais intenso quando realizado a análise de 

(DTA/TG/MS) para caracterizar diferentes derivados de amido, como os ésteres de amido e 

éteres, com grau de substituição na faixa de 0 a 0,18 no amido de batata, milho e trigo.  

Na figura 21(d), a m/z 45 os eventos mais intensos detectados foram nas amostras E e 

F. As amostras A, B, C e D, apresentaram dois eventos com o primeiro evento com temperatura 

de pico variando entre 287 a 290 °C e o segundo entre 323 a 329 °C. Esta massa pode ser 

atribuída aos seguintes compostos: CHNO, CH5N2, C2H5O, C2H7N. A m/z 46 os eventos mais 

intensos detectados foram nas amostras E e F, com intensidade maior na amostra F. Essa m/z 

pode ser referente aos compostos: NO2, CH2O2, CH4NO, CH6N2, C2H6O. 

O sinal de massa m/z 54 e 55 apresentaram eventos mais intensos nas amostras E e F 

que foram as tratadas com extratos hidroalcoólicos com concentração de 3 e 6% 

respectivamente. A m/z 54 pode ser referente aos compostos C2H2N2, C3H2O, C3H4N, C4H6 E 

m/z 55: C2H3N2, C3H3O, C3H5N, C4H7. 

Foi detectado por fim o sinal da massa m/z 58 que pode corresponder aos seguintes 

compostos: CH2N2O, CH4N, C2H2O2, C2H4NO, C2H6N2, C3H6O, C3H8N, C4H10. Neste sinal o 

evento não foi detectado no amido nativo, somente nas amostras tratadas, com menor 

intensidade na amostra A e com uma intensidade maior na amostra F tratada com 6% de extrato 
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hidroalcoólico de erva-mate, que teve o evento 7 vezes mais intenso, como observa-se na figura 

21(d). 

Na maioria dos sinais de massas os eventos ocorreram de forma mais intensas nos 

amidos modificados com extratos de erva-mate que no amido nativo e no sinal m/z 58 nem foi 

observado no amido nativo. Evidenciando que houve incorporação dos compostos fenólicos 

com modificação no perfil dos gases gerados durante a termo decomposição. 

 

5.9. Microscopia Eletrônica de Varredura-MEV. 

Nas imagens obtidas pelas micrografias (MEV) foram visualizados que os grânulos dos 

amidos apresentaram formas irregulares, triangulares ou poligonais, com superfícies não lisas 

e tamanhos grandes como mostra a Figura 22. 
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Figura 22: Imagens MEV (ampliação 1000x) amostras de amido N (Amido de D. bulbífera nativo) ,A (amido com extrato aquoso 1,5 % erva-

mate), B (amido com extrato aquoso 3% erva-mate), C (amido com extrato aquoso 6 % erva-mate), D (amido com extrato hidroalcoólico 1,5 % 

erva-mate), E (amido com extrato hidroalcoólico 3% erva-mate), F (amido com extrato hidroalcoólico 6% erva-mate). 

            

    

N A B C 

D E F 
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Os grânulos de amido desta mesma espécie foram caracterizados por Bernardo et al., 

(2018), Ukun et al. (2016) e Jiang et al., (2012) que observaram tamanhos dos grânulos do 

amido de Dioscorea bulbifera variando entre 21,83- 40,00 mm com formas irregulares e 

angulares. Através das micro-imagens obtidas no MEV, apresentadas na Figura 22, foi possível 

observar a morfologia dos grânulos e calcular o diâmetro médio que foram respectivamente: 

(N) 32,93 ± 4,27µm, (A) 37,24 ± 6,69 µm, (B) 37,75 ± 10,05 µm, (C) 33,90 ± 11,27 µm, (D) 

36,15 ± 19,73 µm, (E) 37,11 ± 7,74 µm (F) 33,98 ± 5,72 µm. Não houve alteração entre os 

tamanhos dos amidos modificados com os extratos em diferentes concentrações e o nativo. 

Corroborando com estudo de Mazur (2016) envolvendo incorporação de extratos de erva-mate 

em amidos. 

 

5.10. Difratometria de Raio X método pó.  

Os difratogramas de raios X para as amostras tratadas com extratos de erva-mate e no 

nativo, estudadas apresentaram perfis semelhantes, como apresentada na figura 23: 

 

Figura 23: Difratometria de raios X: N (Amido de D. bulbífera nativo) ,A (amido com extrato 

aquoso 1,5 % erva-mate), B (amido com extrato aquoso 3% erva-mate), C (amido com extrato 

aquoso 6 % erva-mate), D (amido com extrato hidroalcoólico 1,5 % erva-mate), E (amido com 

extrato hidroalcoólico 3% erva-mate), F (amido com extrato hidroalcoólico 6% erva-mate). 
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Nos perfis observados nos difratogramas de raios X para as amostras nativa e 

modificadas com extratos de erva-mate, os ângulos principais dos picos não mudaram 

consideravelmente, com os padrões próximos do nativo, os valores dos picos encontrados são 

apresentados na tabela 13 e são característicos do amido tipo “C”. Outros autores observaram 

que o amido de cará moela, Dioscorea bulbifera L, tem a cristalinidade do tipo C, assim como 

outras espécies deste gênero como a D. opposita Thunb, D. alata Linn. e D. septemloba Thunb 

Dioscorea sp., D. piperifolia; (HORNUNG et al., 2016; JIANG et al., 2012). O padrão de tipo 

C, é uma mistura dos tipos A e B, com picos em 5,5; 15, 17, 22 e 23° em 2θ. (LACERDA et al, 

2008). Na tabela 13 são apresentados os resultados de grau de cristalinidade relativa e os picos 

dos difratogramas. 

 

Tabela 13: Resultados Difratometria de raios X (DRX): N (amido de D. bulbífera nativo , A 

(amido com extrato aquoso 1,5 % erva-mate), B (amido com extrato aquoso 3% erva-mate), C 

(amido com extrato aquoso 6 % erva-mate), D (amido com extrato hidroalcoólico 1,5 % erva-

mate), E (amido com extrato hidroalcoólico 3% erva-mate), F (amido com extrato 

hidroalcoólico 6% erva-mate). 

Amostra 
DRX 

PICOS (˚) 2 θ 
Grau de cristalinidade relativa 

(n)          29,88±0,20a 5,50  15,09   16,92     22,08     23,69 

(a)          29,46±0,03a  5,26   14,94   16,90    22,02     23,66 

(b)          28,56±0,95a 5,22   14,4     16,94    22,12     23,55  

(c)          29,43±0,64a 5,44   14,62    16,88    22,08    23,66 

(d)          29,05±0,68 a 5,54   14,76    16,98    22,04    23,77 

(e)          28,55±0,48 a 5,64   14,50    16,70    21,90    23,69 

(f)          28,91±0,15a 5,22    14,46    16,92   22,12    23,64 

(*) Grau de cristalinidade calculado e porcentagem, Picos determinados 2θ.(**) Médias seguidas de uma mesma 

letra na coluna não diferem significativamente pelo teste de Tukey (p>0,05). 

 

A cristalinidade relativa depende do tamanho das cadeias de amilopectina, densidade, 

embalagem e quantidade de água presente no grânulo (BERNARDO et al., 2018).  

A cristalinidade relativa variou de 28,55 a 29,88%, sem diferenças estatística 

significativa (Tabela 13). Outros autores encontram valores de cristalinidade próximos ao 

encontrados neste trabalho para o amido de D. bulbifera, como de 32.06% (JIANG et al, 2012) 

e 26.6% (BERNARDO et al, 2018). 
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6. CONCLUSÃO 

A incorporação de compostos bioativos em amidos é uma modificação eficaz para 

agregar valor nutricional e tecnológico ao amido, já que os compostos fenólicos presentes em 

plantas, como na erva-mate, são reconhecidamente importantes, agindo como antioxidantes no 

organismo, trazendo muitos benefícios à saúde, além de disso pode contribuir também como 

conservantes naturais de alimento, esse fato proporciona ao amido modificado potenciais 

oportunidades de uso para fabricação de alimentos nutracêuticos, fitoterápicos e cosméticos. 

O tratamento realizado neste trabalho mostrou se eficiente para adicionar os compostos 

bioativos da erva-mate nos amidos de D. Bulbífera utilizado, este fato pode ser observado 

através das análises realizadas. Foi observado uma diminuição nos valores das análises de 

Compostos Fenólicos Totais e da porcentagem de Atividade Antioxidante nos extratos obtidos 

após a incorporação no amido em relação aos extratos iniciais, demostrando que estes 

compostos biotivos foram retidos nos amidos.   

As micro-imagens (MEV) possibilitaram o estudo da estrutura e a superfície dos 

grânulos de amido e tamanho, que não teve alteração com o tratamento. Na análise de 

colorimetria o parâmetro L*, referente a cor branca, foi maior no amido nativo que nas amostras 

após tratamento que devido a adição dos compostos provenientes dos extratos de erva-mate 

foram alterados neste parâmetro. Os difratogramas de raios X mostraram picos de intensidade 

que correspondem ao amido de tipo “C”, corroborando com estudos de outros autores para esta 

espécie de inhame. A cristalinidade relativa teve média de 29,10% sem diferença significativa 

entre as amostras tratadas e o amido nativo. 

As temperaturas iniciais de gelatinização obtida por DSC dos amidos com incorporação 

de 6% de extrato aquoso e em todas as amostras incorporadas com extrato hidroalcoólicos de 

extratos de erva-mate, foram levemente superiores em relação ao amido nativo. Porém a 

temperatura de pico, temperatura de conclusão e entalpia de gelatinização foram semelhantes. 

Nas análises de RVA verificou um aumento na tendência a retrogradação (setback), 

viscosidade final após tratamento. Maiores viscosidades de pico para as amostras tratadas, 

exceto amostra E, menor em relação ao amido nativo a quebra teve redução nas amostras 

tratadas exceto a amostra F.  

Na análise dos amidos por TG-DSC-MS, foi possível gerar gráficos com as curvas TG 

com duas perdas de massas, mas sem alteração entre o as amostras. As curvas DSCs obtidas 

apresentaram eventos endotérmicos de maiores intensidades entre as temperaturas de 316-319° 

C. Os eventos principais mostraram se mais intensos de forma geral, nas amostras tratadas 
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comparado ao nativo. Dos eventos ocorridos pelos gases gerados do termo decomposição dos 

amidos e detectados por espectrometria de massa (MS), considerados de interesse foram as 

seguintes unidades de massa atômicas: 2, 15, 39, 41, 43, 44, 45, 46, 54, 55, 58. Na maioria dos 

sinais de massas detectados, os eventos ocorreram de forma mais intensas nos amidos 

modificados com extratos, principalmente os hidroalcoólicos de erva-mate que no amido nativo 

e no sinal m/z 58 não foi detectado no nativo. Mostrando que a adição dos extratos modificou 

o perfil e a composição das amostras, pela incorporação e associação dos compostos da erva-

mate à estes amidos de D. Bulbíferas Linn. 
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