UNIVERSIDADE FEDERAL DE SERGIPE
PRO-REITORIA DE POS-GRADUACAO E PESQUISA
> PROGRAMA DE POS-GRADUACAO EM CIENCIA E TECNOLOGIA DE
ALIMENTOS

ELABORACAO E CARACTERIZACAO DE “ISINGLASS” DE BEXIGAS
NATATORIAS DE PEIXES

Leina Maria Herculano Maia

SAO CRISTOVAO - SE
Marco/2012



¢ UNIVERSIDADE FEDERAL DE SERGIPE

3

. PRO-REITORIA DE POS-GRADUACAO E PESQUISA

> PROGRAMA DE POS-GRADUACAO EM CIENCIA E TECNOLOGIA DE
ALIMENTOS

ELABORACAO E CARACTERIZACAO DE “ISINGLASS” DE BEXIGAS
NATATORIAS DE PEIXES

Leina Maria Herculano Maia

Orientador: Prof®. Dr". Maria Licia Nunes

Dissertacdo apresentada ao Programa
de Pés - Graduacdo em Ciéncia e
Tecnologia de  Alimentos como
requisito parcial a obtencao do titulo de
MESTRE EM CIENCIA E
TECNOLOGIA DE ALIMENTOS

SAO CRISTOVAO - SE
Marco/2012



FICHA CATALOGRAFICA ELABORADA PELA BIBLIOTECA CENTRAL
UNIVERSIDADE FEDERAL DE SERGIPE

Maia, Leina Maria Herculano
M217e Elaboragéo e caracterizagéo de “isinglass” de bexigas natatérias
de peixes / Leina Maria Herculano Maia ; orientadora Maria Lucia
Nunes. — Sao Cristovao, 2012.
65 f. :il.

Dissertagao (Mestrado em Ciéncia e Tecnologia de Alimentos)
— Universidade Federal de Sergipe, 2012.

1. Tecnologia de alimentos. 2. Gelatina de peixe. |. Nunes,
Maria Lucia, orient. Il. Titulo.

CDU 664.959




Cuag e UNIVERSIDADE FEDERAL DE SERGIPE
PRO-REITORIA DE POS-GRADUACAO E PESQUISA
PROGRAMA DE POS-GRADUACAO EM CIENCIA E TECNOLOGIA DE
ALIMENTOS

PARECER FINAL DO JULGAMENTO DA DISSERTACAO DO MESTRADO

ELABORACAO E CARACTERIZACAO DE “ISINGLASS” DE BEXIGAS
NATATORIAS DE PEIXES

Autora: Leina Maria Herculano Maia
Orientadora: Prof®. Dr’. Maria Lucia Nunes

Banca Examinadora:

Prof®. Dr*. Maria Licia Nunes
(Orientadora/ NUCTA - UES)

Prof®. Dr”. Alessandra Almeida Castro
(Examinador Interno / NUCTA — UES)

Prof. Dr. Ricardo Targino Moreira
(Examinador Externo / UFPb)




CURRICULUM VITAE

Leina Maria Herculano Maia graduada em Engenharia de Alimentos em 2008
pela Universidade Federal do Cear4, Fortaleza - Ceara.

Em marco de 2010 iniciou no Programa de Ciéncia e Tecnologia de Alimentos,
area de concentragdo ciéncia e tecnologia de alimentos, na linha de pesquisa de Ciéncia
e Tecnologia de Carnes, Pescados e Derivados, em nivel de mestrado, na Universidade
Federal de Sergipe, Sao Cristévao - Sergipe.

Submeteu-se, em marco de 2012, a banca para defesa da Dissertacdao de

Mestrado.



AGRADECIMENTOS

A Deus por ter estado ao meu lado em todos os momentos, principalmente, nas
quedas da vida e que ndo permitiu que elas fossem definitivas.

A orientadora Maria Licia Nunes, que mesmo distante soube entender minha
dificuldade. Obrigada pela orientacdo e dedicacdo para que este trabalho pudesse ser
concluido.

A todos os professores do DTA, porém um agradecimento especial ao
Professor Marcelo Carnelossi que contou sua histéria da época de mestrando e que
serviu de inspiragdo para que eu continuasse lutando com alguns desencontros analiticos
durante o trabalho.

A Professora Elizabeth Cunha que além de professora, foi amiga e que desde a
minha época de graduacdo me estendeu a mao. Obrigada Professora, essa conquista
também € sua.

Um agradecimento sincero aqueles que tornaram minha jornada aqui dificil,
que tentaram atrapalhar, sem vocé€s eu ndo teria a consciéncia do que sou capaz. Devido
a vocés, o sabor da minha vitéria € mais gostosa.

As minhas amigas, Patricia Ziliotto, Juliana Krieger, Thaci (Boneca) por todos
os dias, todos os almocos, todas as alegrias, todas as tristezas compartilhadas, vocés
foram pra mim essenciais, obrigada a cada uma de voc€s por tornarem meus dias aqui
muito mais coloridos. A Carla Bery, Anita, Geanderson pelo apoio e incentivo durante
esses dois anos. Vou sentir uma falta enorme de todos voces.

Taaaaana, Tchaaaana, filha, fala o que pra ti?? Nada que eu possa aqui
escrever, conseguird de fato descrever o quanto te amo, vocé foi e € pra mim um
presente que Deus me deu, nenhum “obrigada” pode te agradecer por tudo que vivi ao
teu lado. Do momento que achei que vocé roubaria a casa (desculpa, tinha que falar
kkk), das suas coroquices de velha, das inimeras lagrimas, dos infinitos sorrisos, das
confidéncias, dos momentos de embriaguez juntas e separadas (por duas paredes, kkk),
por me salvar das baratas. Te levo comigo no corac¢do, na alma, nas coroquices que
aprendi, obrigada por me fazer quem sou hoje.Vocé é uma pessoa que me inspira. Amo
vocé assim O........ seeeeeeeeeeempre! !

Aos meus amigos de Fortaleza, por sempre me receberem a cada més de bragos
abertos e torcerem pelo meu sucesso.

A minha familia, mée, irméo, v6, primas, tias, tios. Sem a ajuda de vocé€s ndo
teria conseguido. Ao meu cachorro, que embora nao saiba (ou saiba), me fez querer
voltar pra casa voando.

Por fim, ao Paulo César, que além de noivo, € meu amigo, meu namorado, meu
pai, minha vida, te amo!! Moreco, obrigada por me incentivar sempre, por ter me
ajudado a vir pra cé, obrigada por me dar for¢cas quando eu quis até mesmo desistir de
mim, desistir de continuar em Aracaju, obrigada por me ajudar a levantar em inimeras
quedas que tive aqui, obrigada por me amar e me fazer ver que a distancia jamais nos
afastaria. Obrigada por me ajudar na conclusdo bragal e psicoldgica desse trabalho.
Minha vida sem vocé nao seria nada. Amo tu.



RESUMO

“Isinglass” ¢ uma gelatina derivada de bexigas natatérias de peixes tropicais que €
facilmente soldvel em d4cidos organicos e tem sido usada para clarificar bebidas
alcodlicas. O presente trabalho objetivou obter ‘isinglasses” a partir de bexigas
natatérias dos peixes Pescada-branca (Cynoscion leiarchus) e Bagre (Bagre bagre),
realizar  caracterizagdo fisco-quimica (composicdo centesimal) e fisica (peso,
rendimento e cor) das bexigas e dos “isinglasses” e avaliar as propriedades reoldgica
dos “isinglasses” (forca de gel e viscosidade). As bexigas foram pesadas, lavadas,
imersas em solucdo de 0,8M de NaCl por 10 minutos, lavadas novamente, cortadas e
submetidas a dois tratamentos para cada espécie. Bexigas de Bagre: TIBA) Imersdao em
solucdo de acido acético 0,5M e T2BV) Imersdao em vinagre de dlcool comercial, ambas
na propor¢ao de 1:30 (g/mL). Bexigas de Pescada Branca: TIPA) Imersdo em solugdo
de 4cido acético 0,5M T2PV) Imersdo em vinagre de &lcool comercial, ambas na
proporcdo de 1:50 (g/mL). Para extracdo do coldgeno, as bexigas foram imersas nestas
solucdes e mantidas a 4°C, por dois dias. Posteriormente, o material foi filtrado,
obtendo-se assim uma solucdo de coldgeno, a qual foi aquecida por 2 horas a 55°C, foi
colocada em bandejas plasticas e levadas a estufa, 55°C, para formagdo de filmes de
gelatina. Os rendimentos dos isinglasses foram de 24,55% (T1BA), 24, 05% (T2BV),
39,26% (T1PA) e 34,90% (T2PV). Houve diferenca significativa somente nos
tratamentos da Pescada Branca. Os teores de proteina dos “isinglasses” variaram de
81,99% (T2BV) a 82,98% (T1PA) sendo observada diferenca significativa para os
tratamentos da Pescada Branca. Os valores de pH em todos os tratamentos foram
considerados 4cidos quando comparados com os da literatura, em decorréncia do
método de extracdo. Os isinglasses dos tratamentos com vinagre apresentaram baixos
valores de Bloom (T2BV — 68,07 gf e T2PV - 78,30 gf) enquanto os demais
apresentaram médio Bloom (T1BA — 140,47 gf e TIPA — 151,22 gf). O tratamento das
bexigas com acido acético apresentou maior temperatura de fusao, indicando assim uma
gelatina de melhor qualidade, o que também foi observado quanto a for¢a de gel. Os
isinglasses TIBA, T2BV e T2PV apresentaram viscosidade menor do que T1PA e todas
as amostras gelificaram antes ou na temperatura de 10°C, considerada adequada para a
gelatina.

Palavras-Chave: extracdo acida, gelatina de peixe, caracterizac@o reoldgica.
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ABSTRACT
Isinglass is a gelatin derived from tropical fish swim bladders which is readily soluble
in organic acids and has been used to clarify beverages. The present work was aimed at
obtaining isinglasses from swim bladders of fish, white hake (Cynoscion leiarchus) and
Catfish (Catfish catfish), make tax-chemical characterization (composition) and
physical (weight, yield and color) of bladders and isinglasses and assess the rheological
properties of isinglasses (gel strength and viscosity). The bladders were weighed,
washed, immersed in 0.8 M NaCl for 10 minutes, washed again, cut and subjected to
two treatments for each species. Bladders Catfish: TIBA) immersion in a solution of 0.5
M acetic acid and T2BV) Immersion in commercial alcohol vinegar, both at a ratio of
1:30 (g / ml). Bladders hake: TIPA) immersion in a solution of 0.5 M acetic acid T2PV)
Immersion in commercial alcohol vinegar, both at a ratio of 1:50 (g / ml). For extraction
of collagen, the bladders were immersed in these solutions and kept at 4 ° C for two
days. Subsequently the material was filtered, thereby obtaining a collagen solution,
which was heated for 2 hours at 55 ° C, was placed in plastic trays and cooled to gases,
55 ° C for formation of gelatin films. The yields were isinglasses 24.55% (T1BA), 24,
05% (T2BV), 39.26% (T1PA) and 34.90% (T2PV). Significant differences were
observed only in treatments of White Hake. The protein contents of isinglasses ranged
from 81.99% (T2BV) to 82.98% (T1PA) difference was observed for the treatments of
white hake. The pH in all treatments were considered acids when compared with the
literature, due to the extraction method. The isinglasses treatment with vinegar had
lower values Bloom (T2BV - 68.07 and T2PV gf - gf 78.30) while the other showed
average Bloom (T1BA - gf and T1PA 140.47 - 151.22 gf). The treatment of bladders
with acetic acid showed a higher melting temperature, thus indicating a higher-quality
gelatin, which was also observed for gel strength. The isinglasses TIBA, T2BV T2PV
and showed lower viscosity than T1PA and all the samples before or gelation

temperature of 10 ° C (gelling temperature).

Keywords: acid extraction, fish gelatin, rheological characterization.
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1. INTRODUCAO

A preocupagdo com o problema atual dos residuos agroindustriais e a procura
de uma solugdo para o caso tém estimulado a busca de novas tecnologias de modo a
diminuir o desperdicio de recursos e o possivel impacto destes residuos ao meio
ambiente. A necessidade de uma reflex@o sobre o problema tem se mostrado urgente ja
que o descarte destes residuos ndo € somente uma preocupagao no aspecto material, mas
também como as industrias tratam esses residuos.

Um correto uso desses residuos ndo somente evita o descarte usual, que seriam
em terrenos baldios, aterros sanitdrios ou corpos hidricos, demandando uma grande
carga bioquimica no ambiente, como também a reutilizacio desses na fabricagdo de um
subproduto que pode chegar a ser mais rentdvel e com melhores caracteristicas que o
produto primario.

A busca constante pelo aproveitamento de residuos industriais tem trazido
diversas vantagens para a economia mundial e para o planeta. Estudos cada vez mais
inovadores e de grande valia, tem possibilitado a criagdo de novas tecnologias e um
enorme avango na industria, seja ela alimenticia, cosmética, farmacéutica, ou outro
ramo de fabricacdo industrial. Indmeras sdo as possibilidades j4 encontradas para o
aproveitamento de residuos orgéanicos, exemplos disso € a utilizacdo de peles, 0ssos,
sebos, bexigas de animais para fabricacdo de gelatina, aproveitamento de sangue de
animais para enriquecimento de farinhas, uso humor vitreo do olho de peixes na
fabricacdo de 4cido hialur6nico, raspas de mandioca como futuro substituto da farinha
de trigo (MAPA, 2003; GELITA, 2010; ROUSSELOT, 2010; CARVALHO et al.,
2006; WILLINGER, 2010).

A fabricagdo de gelatina de origem animal (bovina, suina, aves e de peixes) é
amplamente usada em diversas dreas, como alimenticia, médica, fotogrifica. De acordo
com dados de Marques (2005) o Brasil produziu 25 mil toneladas de gelatina bovina,
enquanto que esse valor aumentou para 80.000 toneladas de gelatina por ano em 2009
(GELITA, 2010). Contudo a busca de novas fontes de extracdo de coldgeno hidrolisado
(gelatina) como a de peixes, tem sido estimulada, pelo fato dos recentes surtos em
bovinos da Encefalopatia Espongiforme Bovina. Além disso, residuos como a bexiga
natatéria também sdo utilizadas para producdo de gelatina, com propriedades e

denominagdes particulares, denominadas de “isinglass”, que € uma gelatina derivada de



bexigas natatérias de peixes tropicais que € facilmente solivel em &4cidos organicos
(HICKMAN et al., 2000), podendo ser utilizado para clarificar bebidas alcodlicas,
especialmente vinhos, além de intimeras aplica¢des na industria de alimentos.

De acordo com o Ministério da Pesca e Aquicultura- MPA (BRASIL, 2012),
em 2010, a Regido Nordeste foi que teve a maior produgdo de pescado do pais, com
410.532 t, respondendo por 32,5% da producdo nacional. Entre as espécies mais
capturadas em 2010 estdo a sardinha-verdadeira, seguida da corvina e em terceiro lugar
a pescada-amarela e incluindo nos onze mais capturados, o bagre (MPA, 2012), todas
essas espécies possuem em sua anatomia a bexiga natatéria e que juntamente com suas
visceras, quase ndo tdo sdo aproveitadas.

Com base no interesse do aproveitamento da bexiga natatéria juntamente com
a busca de novas fontes de obtencdo de gelatina, objetivou-se obter isinglass a partir de
bexigas natatdrias dos peixes Pescada-branca (Cynoscion leiarchus) e Bagre (Bagre
bagre) e caracterizar tecnologicamente, através do peso, rendimento € composi¢do
centesimal, quer das bexigas natatérias das espécies Pescada-Branca (Cynoscion
leiarchus) e Bagre (Bagre bagre), quer do isinglass obtido de cada matéria-prima,
avaliando também as propriedades reolégicas (forca de gel, viscosidade) e funcionais

destes produtos.



2.0BJETIVOS
2.1 Objetivo Geral
Obter e caracterizar o isinglass a partir de bexigas natatérias dos peixes

Pescada-branca (Cynoscion leiarchus) e Bagre (Bagre bagre).

2.2 Objetivos Especificos
a) Realizar caracterizacao fisico-quimica (umidade, proteina, cinza e lipideos)

das bexigas e dos isinglasses obtidos;

b) Caracterizar fisicamente as bexigas (peso) e os isinglasses (rendimento, pH,

cor e ponto de fusdo);

c) Avaliar as propriedades reoldgicas dos isinglasses (forca de gel e

viscosidade).

d) Comparar os resultados das andlises de composicao centesimal, pH, for¢ca de
gel, viscosidade, cor e ponto de fusdo com os resultados das mesmas andlises de uma

gelatina comercial bovina (em pod, incolor e sem sabor).



3. REVISAO BIBLIOGRAFICA
3.1 Pesca mundial no Brasil e volume de residuos gerados

Em 2006, mais de 110 milhdes de toneladas (77%) da producdo mundial de
peixe foi para destinada ao consumo humano, correspondendo a cerca de 16,7 quilos
por pessoa/ ano, com  estimativa para até 2030, de um aumento para 20
quilos/pessoa/ano. Assim, desta producdo, 33 milhdes de toneladas destinaram-se a
fabrica¢do de produtos como farinha e azeite de pescado (FAO, 2006).

Os principais animais aquaticos produzidos no Brasil sdo os peixes e camardes
de dgua doce e marinhos, ostras e mexilhdes e ras. O cultivo de peixes de dgua doce
corresponde a 80% da produgdo aquicola nacional, seguido pelos camardes marinhos,
com 14%. As espécies mais cultivadas sdo as tildpias e as carpas, seguidas pelos
tambaquis, surubins, camardes de dgua salgada e moluscos (QUEIROZ et al., 2002). O
Brasil, com mais de 8.5 milhdes de quildmetros quadrados, tem uma das maiores
reservas hidricas mundiais, com cerca de 12% da dgua doce disponivel no planeta
(DIEGUES, 2006).

Dados do Ministério da Pesca e Aquicultura indicam que a producao brasileira
de pescado aumentou 25% nos ultimos oito anos passando de 990.899 toneladas anuais
para 1.240.813 no ano passado. A aquicultura apresentou uma elevacdo 43,8%,
passando de 289.050 toneladas/ano para 415.649 toneladas/ano. A producdo da pesca
extrativa, tanto maritima quanto continental (rios, lagos, etc) passou no mesmo periodo
de 783.176 toneladas para 825.164 toneladas/ano no mesmo periodo, um aumento em
torno de 5,4% (BRASIL, 2010).

O litoral Nordeste apresenta uma area de largura varidvel e extensa, com um
minimo de 10 km na Bahia (Itacaré), alcancando cerca de 100 km no Estado do
Maranhdo. Em 2004 registrou-se uma participa¢do de 29,1% na producao total anual.
Em toda sua regido domina a pesca artesanal, desenvolvida por um elevado nimero de
pequenas embarcacdes (cerca de 40 mil) que capturam de camardes, lagostas, peixes de
fundo e pequenos e médios peldgicos. No Nordeste ocorre a maior participacdo relativa
de crusticeos, de albacoras e espadarte nas capturas brasileiras IBAMA, 2006).

O Nordeste € a maior regido produtora de pescado do Brasil com 411 mil

toneladas/ano, seguida da regido Sul, com 316 mil/ano (dados de 2009) (Figura 1).



Revelando que a aquicultura teve um papel de destaque no crescimento da producdo de
pescado no pais (BRASIL, 2010).

Figura 4 - Producdo nacional de pescado em 2009 (Pesca extrativa e aquicultura), por
macrorregido. (Fonte: BRASIL, 2010)

Em 2011, a expectativa do Ministério da Pesca e Aquicultura foi de que a

producdo total de pescado atingisse a meta de 1,43 milhdes de toneladas (Figura 2).

Produgdo Pesqueira Nacional (1950 - 2009) e
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Figura 5 - Producdo pesqueira nacional (1950 - 2009) e expectativa da producdo
pesqueira pra 2011. (Fonte: BRASIL, 2010).



3.2 Aproveitamento de residuos

O processo de beneficiamento de pescados nos oferece muito mais do que
alimento de alto valor nutricional, nos fornece também uma grande quantidade e
variedade de material rejeitado que acaba se perdendo (STORI, 2000). Mas que podem
apresentar um grande potencial para uma recuperacao de materiais e energia dentro da
cadeia produtiva da pesca (PESSATTI et al., 2001).

Segundo Feltes et al., (2009), o valor nutricional desses residuos, ricos em
proteinas e em é&cidos graxos da série Omega-3, incentiva o desenvolvimento de
produtos para a alimenta¢do humana. Com isso pode-se reduzir, consideravelmente, a
carga bioquimica que seria descartada no ambiente.

Inimeras sao as formas de aproveitamento de residuos da industria pesqueira,
farinha de residuos, couro, cola e gelatina, produtos perolizados, produtos artesanais,
fertilizante e/ou adubo orginico. As quais vém sendo bastante estudada por Nunes
(1999) para silagem de pescado, Parente & Nunes (1973) para aproveitamento de peles
de cacdo para curtimento, produgdo de cola e gelatina, Muyonga et al., (2004); Gémez-
Guillén et al.,, (2002) para producdo de gelatina através de peles de peixes e
Koochekian et al., (2006), Corréa et al., (2009) para producdo de gelatina de bexigas
natatorias.

Um ter¢o da captura mundial de pescado ndao é empregada para o consumo
direto na alimenta¢do humana, seguindo para elaborag¢do de racdes ou € desperdicada
como residuo (ARRUDA & OETERRER, 2006). No Brasil, o aproveitamento de
residuos de pescados é pequeno, sendo que a maioria destes residuos € descartada
causando um sério problema ambiental (STEVANATO et al., 2007).

Esses residuos sao gerados nas diferentes etapas da cadeia produtiva e devido a
heterogeneidade de crescimento dos peixes durante a produgdo, pode ocorrer o descarte
desses animais, sendo possivel a sua utilizagdo como residuo da producao (BUENO,
2008). Esses residuos (cabega, visceras, nadadeira, cauda, coluna vertebral, barbatana,
escamas e restos de carne) correspondem a cerca 50% da matéria-prima utilizada,
variando conforme as espécies e o beneficiamento

Entretanto, grande parte da tecnologia conhecida para a utilizacdo dos residuos
das industrias de pescado ndo se mostra economicamente atrativa, em vista do elevado

investimento inicial (ARRUDA & OETERRER, 2006).



3.3 Colageno e Gelatina

Proteinas sdao polimeros de alto peso molecular, cujas unidades bésicas sdo os
aminodcidos, ligados entre si por ligagdes peptidicas. Quimicamente, aminoacidos
seriam todos os derivados de acidos carboxilicos nos quais um hidrogénio estaria
substituido por um grupo amino, em qualquer posi¢do da cadeira carbonica (BOBBIO,
2003). Conforme Aradjo (2008) proteinas sdao polimeros constituidos de alguns dos 21
diferentes aminodcidos interligados por ligacdes peptidicas. Esses aminodcidos sao
alanina, arginina, asparagina, cisteina, glutamina, glicina, histidina, isoleucina, leucina,
lisina, metionina, fenilalanina, prolina, serina, treonina, tirosina, triptofano, valina,
acido aspdrtico e dcido glutamico.

Existem duas grandes categorias de proteinas, ou seja, proteinas fibrosas e
proteinas globulares. As proteinas fibrosas sdo compostas de cadeias filamentosas
individuais e alongadas, as quais se unem lateralmente por diversos tipos de ligacdes
cruzadas, formando uma estrutura muito estavel e quase insolivel (queratina, miosina e
coldgeno), as proteinas globulares sdo relativamente soliveis e bastante compactas
devido ao considerdvel nimero de dobras da longa cadeia peptidica, exemplos sao
antigenos e enzimas (CONN & STUMPF, 1984).

O termo colageno é derivado do termo grego, em que “kolla” significa cola e
“geno” significa producdo. O seu significado mais usual seria a producdo de cola
animal, a partir de diferentes matérias-primas (BORDIGNON, 2010). O coldgeno € a
proteina mais abundante nos vertebrados, constituindo cerca de 30% das proteinas totais
(HARRIS et al., 2003; SINGH et al., 2010). Mais precisamente o coldgeno € uma
escleroproteina (LEHNINGER, 2002), sendo considerado totalmente insolivel até a
alguns anos, quando grande parte dessa proteina foi solubilizada por extracdo com acido
acético e acido citrico (BOBBIO, 2003).

A estrutura da molécula de coldgeno é como uma hélice tripla que inclui trés
correntes distintas uma estabilizada por ligacdes de hidrogénio (Figura 3), caracterizada
por altos percentuais de glicina (33%), e os aminodcidos prolina e hidroxiprolina (22%)
e formada por uma cadeia de polipeptidios que compreende cerca de 1050 aminoécidos

(HARRIS et al., 2003; SCHRIEBER & GAREIS, 2007; WOLF, 2003).



Figura 6 - Estrutura polipeptidica do colageno. Fonte: LEHNINGER (2002).

As estruturas de anel fechado com os residuos de prolina e hidroxiprolina
limita a rotacdo do polipeptideo, proporcionando assim a rigidez a estrutura
(PROCKOP, 2004).

Até 2008, 27 tipos de coldgenos foram identificados, sendo o I, II e IIT os mais

conhecidos, como mostrado na Tabela 1.

Tabela 1 - Tipos de coldgenos.
Classificacao do colageno

Descricao Tipo
Tipo I Ocorre, principalmente, no tecido conjuntivo, como a pele, 0ssos €
tendoes.
Tipo I Ocorre exclusivamente em tecido cartilaginoso.
Tipo 11T E fortemente dependente da idade: a pele de muito jovens podem

conter até 50%, mas no decorrer do tempo, esta serd reduzida para 5-
10%.
Outros tipos  Os outros tipos de coldgeno estdo presentes em quantidades muito

baixas apenas em alguns 6rgaos especificos.

Fonte: SCHRIEBER & GAREIS (2007).

Segundo Montero & Gomez-guillén (2000), o coldgeno e a gelatina, s@o
diferentes formas da mesma macromolécula, sendo possivel descrevé-la como coldgeno

hidrolisado.



A gelatina é uma substincia translicida, incolor ou amarelada, praticamente
insipida e inodora. E uma substincia orginica nitrogenada, uma proteina coloidal, cujo
valor principal estd nas suas propriedades coagulativas, protetoras e adesivas. A gelatina
animal é obtida pela hidrdlise do colageno (fibras brancas dos tecidos conectivos do
corpo animal, particularmente da pele (cdrion), dos ossos (osseina) e dos tenddes), em
que as ligacdes moleculares naturais entre fibras separadas de coldgeno sdao quebradas,
permitindo o seu rearranjo (SCIENZA, 2009). Como o coldgeno, a gelatina € composta
de 18 aminodcidos diferentes que estdo unidos por ligacdes peptidicas na formacdo da
molécula de gelatina, cujo peso molecular médio varia entre 20.000 a 250.000 Daltons,
dependendo do grau de hidrélise do coldgeno. Tem como caracteristica peculiar o alto
conteddo de glicina, hidroxiprolina e prolina e deficiéncia em aminodcidos sulfurados.
Nao é uma proteina completa, pois o aminoécido essencial triptofano nao estd presente
(SAGMA, 2010).

A proteina coldgeno contida nas peles e nos ossos representa a verdadeira
matéria-prima para a fabricacdo da gelatina. A transformagdo do coldgeno em gelatina
envolve a penetracao da dgua nos espagos da estrutura, com aumento na hidratagao dos
grupos da cadeia polipeptidica até haver perda das forcas que mantém a estrutura unida,
e as cadeias se quebram, sobrando uma massa desorganizada de polipeptidios altamente
hidratada (OETTERER, 2010).

O preconizado pelo RIISPOA- Regulamento de Inspe¢ao Industrial e Sanitaria
de Produto de Origem Animal, no artigo n° 433 é que, "gelatina comestivel" é um
produto da hidrélise em &4gua fervente de tecidos ricos em substincias colagénicas,
(cartilagens, tenddes, ossos, aparas de couro), concentrado e secado, sendo permitido o
emprego de matérias-primas procedentes de animais que ndo tenham sofrido qualquer
restricdo. A gelatina comestivel deve obedecer as seguintes especificacdes (BRASIL,
1952):

] Nao conter mais de 2% (dois por cento) de cinzas;

. Nao conter menos de 15% (quinze por cento) de nitrogénio;

= O pH deve estar entre 4,7 a 6,5 em uma solucdo de 12,5%

. Em solu¢do de 1% (um por cento) em dgua quente, deixada esfriar, deve
formar a geléia sem cheiro e praticamente sem sabor;

= Arsénio: maximo, uma parte em um milhao;



. Em solucdo de agua quente (1:40) deve ser isenta de qualquer cheiro
desagraddvel e quando vista em camada de 2 cm (dois centimetros) s6 deve mostrar
ligeira opalescéncia;

. Anidrido sulfuroso: maximo 40ppm (quarenta partes por milhdo).

A produciao de gelatina, no Brasil em 2005 foi de 25 mil toneladas do produto,
tendo aumentando para 80 mil toneladas em quatros anos, ou seja, um acréscimo de
mais de 150%, representando cerca de 27% do mercado mundial. O mercado global de
gelatina movimenta cerca de US$ 3 bilhdes por ano, e o consumo mundial é estimado

de 250 mil toneladas (GELITA, 2010; MARQUES, 2005).

3.4 Comercializacao das Bexigas Natatorias

As bexigas natatdrias, conhecidas popularmente como grude ou bucho, das
espécies Pescada Amarela (Cynoscion acoupa), Pescada Branca (Cynoscion leiachus) e
Gurijuba (Arius parkeri) vém sendo comercializadas informalmente no litoral do Estado
do Maranhdo e em outros Estados como o Pard e o Amapa. Segundo os pescadores,
essas visceras sdo levadas para Belém (PA) de onde sdo exportadas para diversos paises
como China, Japao e Alemanha (OLIVEIRA et al., 2006).

Em 2001, mais de 25,000 toneladas dos peixes gurijuba e pescada amarela
foram capturados e nao somente pela procura das suas carnes, como também de suas
bexigas natatdrias, que sdo chamadas pelos pescadores como grude, que pode pesar em
um exemplar de tamanho grande 250 g. Um quilo de grude vale até 90 reais. O grude é
iguaria gastrondmica na China. Os ingleses compram o produto para usa-lo como filtro
e clareador de cerveja. As mesmas vesiculas sdo matéria-prima para colas de alta
performance nos EUA e na Alemanha. A exportacdo de grude, nesse mesmo, ano
atingiu mais de 200 toneladas pelos portos do Pard e do Amapa. Em 2007, a crise
internacional abalou o mercado do grude, e em 2009 estd quase sem procura, mesmo
quando a oferta ainda € alta. J4 foi possivel vender o quilo do grude a R$ 250,00 ¢ mais
de dez empresarios trabalhavam no ramo, concorréncia que foi reduzida para apenas
quatro (COUTINHO, 2002; NDA, 2009).

Segundo o Jornal ESTADAO (2010), 25 toneladas de barbatanas de tubarao e

bexigas natatérias de animais nao identificados foram capturados ilegalmente e
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processadas ilicitamente por uma empresa e a mercadoria seria enviada de portos no Rio
Grande do Sul para o mercado asidtico. Em maio, agentes do IBAMA no Pard
conduziram uma batida na empresa acusada e apreenderam cerca de 3,3 toneladas de
barbatana de tubardo e mais 2 toneladas de bexiga natatéria de outros peixes. As
barbatanas seriam vendidas a R$ 65,00 o quilo, enquanto as bexigas natatérias

custariam entre R$ 21,00 e R$ 81,00 o quilo.

3.5 Isinglass

“Isinglass” € uma substincia que tem sido usada por centenas de anos para
clarificar bebidas alcodlicas. E derivado de bexigas natatérias de peixes tropicais,
algumas constituidas, predominantemente da proteina coldgeno que € facilmente soltivel
em 4acidos organicos (HICKMAN et al., 2000). O isinglass é conhecido também como
cola de peixe (KOOCHEKIAN et al., 2006).

A bexiga natatdria trata-se de uma vesicula gasosa - um 6rgao que ajuda alguns
peixes a manterem-se a determinada profundidade. E um saco de paredes flexiveis
revestidas de cristais de guanina, tornando a bexiga impermedvel. Encontra-se situada
na metade ventral do corpo, por vezes ligada ao es6fago por um pequeno tubo chamado
canal pneumdtico (Figura 4). Pode desempenhar, varias fungdes das quais o equilibrio
hidrostatico é a mais importante (BIO-PEIXE, 2010). A bexiga natatéria € composta por
vdrias tinicas: a camada externa é grossa e fibrosa, o coldgeno contido nessa camada é a
fonte de “isinglass”. A camada interna da tdnica € fina, contém substincias cristalinas,
como a guanina, € muitas vezes tem um brilho prateado (TRESSLER & LEMON,
1951).
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Figura 4 - Bexiga natatéria de Carpa Prateada. Fonte: MEC.

O famoso ‘isinglass” da Russia € feito a partir de bexigas natatdrias de diversas
variedades de esturjao (Acipenser huso ou beluga, A. ruthenus ou sterlet, A. sturio ou
esturjao comum, A. stellatus ou esturjao favorito), bagre (GlanissSilurus), e carpa
(Cyprinus carpio), na Venezuela e no Brasil o Siluridae conhecido como bagre é a
principal fonte de isinglass (TRESSLER & LEMON, 1951). Também sdo utilizados
peixes tropicais e subtropicais, na Asia e na América do Sul, como o Sciaenidae
conhecido com “pescada” (DAVIES & BALLARD, 1985; WALKER et al., 2007).

As bexigas natatérias mais utilizadas referem-se a peixes como Pescada-
amarela, Pescada-branca, Gurijuba, Bagre, Merluza (PAZ et al, 1967; OLIVEIRA et al,
2006; ROSE et al, 1998). Um estudo realizado por BASTOS & NUNES (1972) com
Pescada amarela, mostrou um bom potencial de rendimento das bexigas em relagdo ao
isinglass, variando de 16,6 a 24,7%. Segundo Tressler & Lemon (1951), existe uma

grande variacdo entre os rendimentos de “isinglass”, devido a diferenca das espécies.

Apesar da gelatina de peixe ser estudada desde a década de 1950, a maioria dos
estudos refere-se a gelatina de mamiferos e, somente, nos dltimos anos, estudos mais
intensivos foram realizados em gelatina de peixe e comecaram a aparecer na literatura

(SCHRIEBER & GAREIS, 2007). Estudos feitos por Nagai & Suzuki (2000) relataram
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que o conteudo de coldgeno na pele de peixes robalo, cavala, tubardo e peixe-gato foram

de 51,4%, 49,8% e 50,1% (base seca), respectivamente.

As peles de peixe e ossos também podem ser transformados em gelatina,
contribuindo assim para resolver o problema da eliminagdo dos residuos e, além disso,
criacdo de um produto com valor agregado. Os recentes surtos em bovinos, como a
Encefalopatia Espongiforme Bovina (EEB) e aumento na demanda de alimentos
criaram uma demanda para a fabricacdo de gelatina de peixes (MUYONGA et al.,

2004).

3.6 Métodos de extracio e obtencio de “isinglass™

A obtenc¢do do “isinglass” se dd por meio primeiramente da extracdo do
coldgeno das bexigas natatorias de peixes e em seguida, extracdo da gelatina
proveniente do coldgeno. Isinglass tem sido popularmente considerado como gelatina
pura, mas é formado de coldgeno e ndo se gelatiniza até ser aquecido com agua. Nestas
condicdes, ocorre a hidrolise e forma-se entdo a gelatina (TRESSLER & LEMON,
1951).

A extracdo do coldgeno estd relacionada diretamente com o rigor do processo
de extracdo e do pré-tratamento, em que o coldgeno € parcialmente hidrolisado sem
alterar a configuracdo original de tripla hélice, que depois € desestabilizada por um
tratamento térmico que provoca o rompimento de ligacdes covalentes e de hidrogénio,
levando 2 conversdo do coldgeno em gelatina (MONTERO & GOMEZ-GUILLEN,
2000).

Ap6s a desnaturacdo térmica as fibras de coldgeno apresentam comportamento
essencialmente eldstico, como uma rede elastica aleatéria (ALFARO et al., 2006). A
conversdo de coldgeno em gelatina solivel pode ser alcancada pelo aquecimento do
coldgeno em meio 4cido ou alcalino. A solubilizac¢do térmica do € devido a clivagem de
uma série de intra e intermoleculares ligacdes cruzadas covalentes que estdo presentes
no coldgeno (BORDIGNON, 2010; SCHRIEBER & GAREIS, 2007).

A producido da gelatina pode ser realizada a partir de dois processos principais,
onde cada processo € adequado conforme o tipo de matéria-prima utilizada e a aplicag¢do
especifica da gelatina seja ela, para a indudstria farmacéutica, fotogréfica, cosmética ou

alimenticia. (BORDIGNON, 2010).
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Os processos de extracdo empregados na fabricacao de gelatina (Figura 5) sdo:
processo dcido, para a fabricacdo de gelatina do tipo A, onde a matéria-prima &
submetida a um processo de pré-tratamento de trés dias. Este tratamento € realizado
com 4cido e prepara a matéria-prima para o processo subsequente de extragdo. Processo
alcalino € usado para a fabricacdo de gelatina do tipo B, este processo estende-se por
um periodo de vdrias semanas e vai transformando lentamente a estrutura do coldgeno.
Este processo somente pode ser aplicado quando a matéria-prima for osseina ou raspa
bovina. O coldgeno produzido desta maneira € soliivel em dgua quente (GELITA, 2010;
BORDIGNON, 2010).

Segundo Carvalho (2002), a extragdo da gelatina a partir do coldgeno €
realizada com diferentes temperaturas que variam desde 60 °C até 90 °C e com controle
rigoroso de pH visando a maximizacdo da extragdo e a manutengdo de suas
propriedades fisicas. Também sdo realizadas extragdes em diferentes tempos e sdo
utilizados 4cidos sulftrico ou diferentes dcidos organicos (férmico, acético, propionico,
latico, malico, tartdrico, citrico em vdrias concentracdes) e/ou adicao de solugdes salinas
(NaCl, KCl, MGCBL2 e MgS04), assim como, em funcdo da técnica aplicada sao
utilizados também o fosfato de célcio, carbonato de célcio (nas extragdes alcalinas).
Nesse processo apenas uma pequena por¢do de grupamentos amida resistem ao
tratamento e o coldgeno extraido desta maneira € solivel em dgua quente (LEDWARD,

2000).
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Matéria-Prima

Pré-Tratamento Pré-Tratamento
Acido Alcalino

Extracdo da Gelatina (£50 a 60 °C)
[
Purificagdo/ Clarificagdo (filtracao)
[
Deionizacao (resinas catidnica e ou anidnicas)
[
Concentracdo (30% de sélidos)
[
Esterilizagdo (injecdo de vapor — 140 a 160 °C/ 4 a 6 segundos)
[
Secagem (camaras de ar for¢ado)

[
Moagem e mistura

[
Embalagem

Figura 5 - Fluxograma do processo de producdo de gelatina. Fonte: Yajima et al,
2010.

Estudos mais recentes descrevem que as diversas formas de extracdo do
coldgeno tém por finalidade aperfeicoar o método, uma vez que € sabido que este € um
dos grandes fatores que afetam as propriedades fisico-quimicas da gelatina, para que ela
ndo sofra uma extensiva degradacdo da estrutura do peptideo e proporcione uma maior
gelificacdo (LIU et al., 2007). Diversas formas ja foram utilizadas para extracdo de
gelatina de bexigas natatdrias de peixes, como por exemplo, as apresentadas por Bastos
& Nunes (1973) que fez extracdo com dgua, Leather (1994) extracdo dcida, Eastoe
(1956) extracdo 4acida, Zhang et al., (2010) extracdo 4acida, Corréa et al., (2009),
extracdo dcida, Koochekian et al., (2006), extracdo com solucdo 4cida e alcalina, Rose

et al., (1998) extracdo 4cida, Paz et al., (1967) extracdo com solu¢do alcalina.
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3.7 Aplicacoes industriais do colageno, gelatina e “isinglass”

A utilizagdo da cola de peixe como clarificante possui origem muito longinqua;
noticias da sua aplicacdo na clarificacdo da cerveja remontam ao ano de 1800. O uso
tradicional da cola de peixe (“isinglass”) é a clarificacio de cerveja em barril
condicionada pela floculagdo e sedimentacdo de células de levedura e material coloidal

(LEATHER et al., 1993).

O “isinglass” € provido para a inddstria como um pé fino, uma pasta, ou como
um liquido altamente viscoso, e € adicionado diretamente na bebida para agregar
leveduras e outras particulas insoliveis, que entdo sedimentam para o fundo do
recipiente ou sdo removidos por filtragao (HICKMAN et al., 2000).

O uso mais importante de cola de peixe € na clarificacio de vinho. O
“isinglass” também ja foi utilizado para a preparagdo de geleias comestiveis e na
fabricacdo de produtos de confeitaria. Ele ainda € usado de forma limitada no fabrico de
esparadrapo. Outros usos sdo na preparacdo de cimentos especiais, como componente

de uma composi¢cdo a prova de dgua, e para vérios outros fins diversos. (ROY, E. &

MARYIN, F., 2000 apud KOOCHEKIAN et al., 2006; TRESSLER & LEMON, 1951).

Dentre os principais agentes clarificantes utilizados em sucos de frutas
podemos citar a bentonita, a silica sol e a gelatina. A gelatina parece ser o mais
importante auxiliar para a floculagdo da matéria em suspensao em sucos de frutas. A
gelatina € conhecida por atuar sobre a pectina, enquanto que a bentonita e a silica sol
por atuarem sobre as proteinas existentes nos sucos a serem clarificados. Portanto, a
utilizacdo da gelatina em conjunto com a bentonita e silica sol é mais efetiva no que
tange a diminui¢do do teor de pectina e da viscosidade, em comparagdo com 0 uso
desses agentes de forma isolada (ALBUQUERQUE, 2009).

A gelatina, um dos biopolimeros mais popular, ¢ amplamente utilizado em
alimentos, produtos farmacéuticos, cosméticos e aplica¢des fotograficas por causa de
sua exclusiva propriedades funcionais e tecnoldgicas. Na industria de alimentos, é
utilizada principalmente para dar textura e estabilizacdo de espuma, entre outras
aplicagdes (SCHRIEBER & GAREIS, 2007). A gelatina pode contribuir para
enriquecimento do conteido proteico dos alimentos, além de funcionar como

revestimento externo (cdpsulas) (LEUENBERGER, 1991).

16



A gelatina apresenta varios papéis funcionais no processamento de alimentos
que podem ser divididos em dois grupos, o primeiro € associado com suas propriedades
de gelificacdo, como a forca do gel, temperaturas de fusdo, viscosidade, espessamento,
texturizacao, e ligacdo com a dgua. O segundo grupo refere-se ao seu comportamento,
como a formacdo de emulsdo, estabilizacdo, funcdo de coldide protetor, formacgdo de
espuma, formagao de filme, e adesdo/coesdo (KARIM & BHAT, 2009; SCHRIEBER &
GAREIS, 2007).

Nas industrias cinematograficas e fotograficas, € utilizada para revestimento
das peliculas e constitui a emulsdo de sais de prata sensiveis a luz, é usada também no
encorporamento de papel, de tecidos e de chapéus de palha. Na industria farmacéutica €
usado para fabricar cdpsulas e como emulsificador, como também no fabrico de cabecas
de fosforos e de lixa (SCIENZA, 2009). O coldgeno é largamente usado nas industrias
quimicas e farmacéuticas. Sdo empregados principalmente na preparacao de cosméticos,
alimentos, gelatina para diversos fins farmacéuticos, também € utilizado na medicina,
no tratamento de hemorragias, na cicatrizagao de feridas e fios cirdrgicos e, devido a sua
baixa resposta imunoldgica e seu baixo indice de alergicidade, vém também tendo
crescente emprego como biomateriais, substituindo total ou parcialmente tecidos

lesados (RAO, 1995 e LE, 1997 apud OLIVEIRA et al., 2006; GELITA, 2010).

3.8 Propriedades funcionais e reologicas da gelatina

A forca de gel ou Bloom é uma das propriedades funcionais mais importantes
da gelatina (LIU et al., 2007). No mundo da gelatina, a forca do gel é tradicionalmente
referida como Bloom. E a forca, expressa em gramas, necessdria para comprimir de 4
mm da superficie de um gel de gelatina com um émbolo padrao. O gel tem uma
concentracdo de 6,67% e deve ser mantido por 17 horas a 10 ° C. Bloom esta ligado a
elasticidade mecanica do gel e é usada para classificar os tipos de gelatina. Geralmente
varia de 50-300 Bloom. Podemos classificar como baixo, médio ou alto Bloom, com os

seguintes limites (ROUSSELOT, 2010):

. Baixo Bloom: forca do gel abaixo de 120 g
. Médio Bloom: forca do gel entre 120 e 200 g
. Alto Bloom: forca do gel acima de 200g
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Muyonga et al., 2004, relata que as variagdes no valor de Bloom estd ligado a
diferentes espécies de peixes, isto acontece provavelmente em razio das diferencas na
composi¢ao de aminodcidos e no tamanho das redes de proteina. Como resultado, as
propriedades funcionais de forca de gel ou Bloom, como a capacidade de formar
espuma e viscosidade de gelatinas podem ser varidveis (BORDIGNON, 2010).

A viscosidade é uma caracteristica muito importante, pois ela dita também o
carater da gelatina, pois aumenta com a elevacio do valor de Bloom.
A fluidez de uma solucao de gelatina € muito importante e influencia consideravelmente
as propriedades de processamento. Em geral, a viscosidade aumenta com a elevagdo da
forca de gelificagdao (Bloom). No entanto, a viscosidade também € influenciada pelo
tipo de matéria-prima e pelo processo usado para produzir a gelatina. Por exemplo, a
gelatina produzida pelo processo alcalino é mais viscosa do que a gelatina produzida
pelo processo dcido, mesmo que a consisténcia do gel seja a mesma (GELITA, 2010).

Enquanto a gelatina é muito estdvel na sua forma de gel, varios fatores tais
como pH, temperatura ambiente ou carga microbiana, podem causar uma hidrélise da
cadeia da protefna, acarretando ndao s6 uma menor viscosidade, mas também uma
diminui¢do no Bloom. Assim, é muito importante proteger a gelatina de temperaturas
elevadas e de pH baixo por longos periodos de tempo (ROUSSELOT, 2010).

Gomez-Guillén et al., (2002) relatam que a gelatina de diferentes espécies de
peixes apresenta diferentes propriedades viscoeldsticas, embora a composicao de
aminodcidos pode ser semelhante.

A clareza de uma solucdo de gelatina € um fator critico em suas aplicacoes,
sejam elas técnicas ou alimenticias. E também um indicador da eficiéncia do processo
de filtracdo. As solugdes de gelatina tornam-se mais turvas a medida que o pH da
solucdo aproxima-se do ponto isoelétrico. Com a forca de gel elevada, a cor amarelada,
tipica da gelatina, diminui. Este tipo de gelatina de alto Bloom € utilizada sempre que
uma interferéncia de cores for desejada. Sendo assim, o importante é escolher o tipo de

gelatina de acordo com as propriedades desejadas para a aplicacao (FOOD, 2011).
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4. MATERIAL E METODOS
4.1 Matérias-Primas

As bexigas natatérias dos peixes Pescada-Branca (Cynoscion leiarchus) e
Bagre (Bagre bagre) foram obtidas no Entreposto Pesqueiro em Aracaju- SE, conforme
podem ser observadas através das Figuras 6 e 7 respectivamente. Todas as operagdes
realizadas para obtencdo do Isinglass podem ser visualizadas através do Fluxograma da

Figura 8.

Figura 6 - (A) Bagre (Bagre bagre). (B) Visualizacdo da bexiga natatéria do Bagre. (C) Bexigas

natatdrias de Bagre
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Figura 7 - (A) Pescada-Branca. (B) Visualizagdo da bexiga natatéria da Pescada-Branca

(Cynoscion leiarchus). (C) Bexiga natatéria da Pescada-Branca.

4.2 Pré-tratamento das amostras

As bexigas foram pesadas, lavadas com dgua destilada em torno de 10°C e
imersas em uma solu¢do de NaCl 0,8M por 10 minutos, afim de remover as proteinas
sarcoplasmdticas, componentes soldveis, lipidios e outras substincias que podem
catalisar a degradacdo das proteinas e novamente lavadas com dgua destilada

(FERNANDES et al., 2008).
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4.3 Extracao do colageno
Ap6s testes preliminares de extragdo, as bexigas pré-tratadas foram cortadas
em pedacos de cerca de Smm. Para as bexigas de cada espécie foram empregados dois

tratamentos:

Bexigas de Bagre - TIBA, imersdo das bexigas em solu¢do de 4cido acético
0,5M e T2BV, imersdo das bexigas em vinagre de dlcool comercial, ambos na mesma

proporcdo de 1:30 (g de bexiga/mL de solucdo).

Bexigas de Pescada Branca - TIPA, imersdao das bexigas em solu¢do de dcido
acético 0,5M e T2PV, imersdo das bexigas em vinagre de dlcool comercial, ambos na

mesma proporcao de 1:50 (g de bexiga/mL de solucdo).

Para extracdo do coldgeno, utilizou-se a metodologia de Fernandes et al.,
(2008) com modifica¢do na quantidade dos dias de imersao, usando o tempo de imersao
de cerca de 48h a 4°C. Apos esse periodo, o material foi filtrado em tecido tipo gaze,
separando-se o gel solivel da fracdo insoldvel, obtendo-se assim uma solug¢do de
coldgeno. A modificacdo feita visou a possibilidade da realizacdo da producdo de

“isinglass” por pescadores artesanais.

4.4 Extracao da gelatina (“‘isinglass”)

A solugdo filtrada de cada tratamento foi aquecida em banho-maria por 2 horas
a 55°C, obtendo-se assim uma solucido de gelatina, a qual foi colocada em bandejas
plasticas e levadas a estufa com circulacdo e renovagdo de ar a 50°C para formacgao de
filmes — “Isinglass”. Todas as operagdes realizadas para obtenc¢do do Isinglass podem

ser visualizadas através do Fluxograma da Figura 8.
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Bexigas Natatorias (Bagre e Pescada-Branca)

Pesagem e Lavagem com dgua destilada a 10°C

Imersao em solucao NaCl 0,8M

Lavagem com dgua destilada a 10°C

Corte (5mm)

Bexiga de Bagre
(Pré-tratada)

Imersdo em Acido
Acético 0,05M (1:30)
- T1BA

Imersdao em Vinagre
de alcool (1:30) —
T2BV

Bexiga de Pescada-
Branca (Pré-tratada)

Imersao em Solugdo de
Acido Acético 0,05M
(1:50) — TIPA

Temperatura e tempo de hidrélise (4°C por 48 horas)

Filtracao

Solugdo de colageno

Aquecimento a 55°C (£ 5 °C) / 2 horas

Solugdo de gelatina

Filtragdo em algodao

Secagem em estufa com circulacio e
renovacao de ar a 55 °C/ £30 horas

Filme de gelatina (“Isinglass™)

Imersao em
Vinagre de alcool
(1:50) - T2PV

Figura 8 - Fluxograma de obtencao da gelatina (“Isinglass”) de bexigas natatdrias.
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4.5 Rendimento das bexigas e da gelatina
O rendimento das bexigas foi calculado em relacdo ao peso do peixe inteiro e o
rendimento da gelatina de acordo com o peso das bexigas usadas na extracao, sendo

baseado nas equacdes (1) e (2) abaixo:

(1) Rendimento das bexigas = peso da bexiga x 100

peso do peixe

(2) Rendimento da gelatina = peso da gelatina x 100

peso das bexigas

4.6 Caracterizacao quimica das bexigas natatorias e dos ‘“isinglasses”
4.6.1. Umidade

A umidade foi determinada por secagem em estufa a 105 °C por 16 horas,
segundo metodologia da A.O.A.C. (1997). O resultado baseia-se na perda de massa

ocorrida durante a secagem.

4.6.2 Proteina

O percentual de proteina contido no isinglass foi determinado através do
método de Kjeldahl (A.O.A.C., 1997). O fator de corre¢do utilizado para a gelatina foi
de 5,55 e para as bexigas de 6,25 (GREENFIELD & SOUTHGATE, 1992).
4.6.3 Lipideos

Os lipidios totais foram determinados pelo método de extracdo Soxhlet,

segundo A.O.A.C. (1997).
4.6.4 Cinzas

O teor de cinzas foi determinado por incineracdo em mufla, de acordo com a

A.O0.A.C. (1997).
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4.7 Determinacao de pH da solucao de ‘“isinglass”
O valor de pH das gelatinas foi medido através de pHmetro conforme descrito
no artigo n° 433 do Regulamento da Inspecdo Industrial e Sanitdria de Produtos de

Origem Animal (BRASIL, 1952).

4.8 Caracterizacao reologica
4.8.1 Forca de gel

O método Bloom foi utilizado para a determinacdo da dureza (CHOI &
REGENSTEIN, 2000) a partir de solu¢des de gelatina a 6,67% (p/p), através do
“Brookfield CT3 Texture Analyzer e probe TA10 (12.7mm cylinder probe - clear
acrylic 5g - 35mm length with sharp edge - gelatin Bloom probe ) com os ajustes de 0.5
mm.s"' de velocidade de penetracdo e distdncia de penetracdo de 4 mm a partir da

superficie, conforme pode ser visualizado na Figura 9.

Figura 9 - (A) Equipamento CT3 Texture Analyzer. (B) Momento da depressdo de 4mm da

superficie da gelatina.

4.8.2 Viscosidade

Para a determinacdo da viscosidade, o isinglass foi dissolvido em d&dgua
destilada 3,3% (p/p), aquecida a 60°C em banho-maria. Em seguida foi realizada a
leitura de acordo com Arnesen & Gildberg (2002), com modifica¢do na velocidade de

rotagdo, utilizando um viscosimetro LVT Brookfield equipado com spindlen® 1a 60

24



rpm na temperatura de 60 °C eredu¢do da temperatura até que as solugdes se

gelificassem.

4.9 Analise de cor

Para a andlise da cor do isinglass foram obtidos filmes de solucao de gelatina a
3,3% (p/p), utilizando-se a metodologia proposta por GENNADIOS et al., (1996). Os
valores de L*, a*, b*, C* e h foram determinados com aparelho colorimetro Minolta

modelo CR 400 e usando-se os padrdes CIE Lab (Figura 10).

White
L&

' A Yellow
+b*
" Red

S

Green

Black

Figura 10 - Esfera cromética CIE lab. Fonte: Minolta, 1998.

4.10 Ponto de fusao

A determinacdo do ponto de fusdo foi baseada na metodologia apresentada por
Choi & Regenstein (2000). Aliquotas de 5 mL de solugdes de gelatina 3,3% foram
transferidas para tubos de ensaio, e aquecidas em banho-maria a 60 °C por 15 min.
Posteriormente, os tubos foram resfriados em banho de gelo e armazenados a 10 °C em
refrigerador por 17+1h. Para determinac¢do do ponto de fusdo, foram adicionadas cinco
gotas de indicador (75% de cloroférmio e 25% de corante azul de metileno) sobre o gel.
Os tubos foram colocados em banho-maria termostatizado a 10°C, e aquecido até o

momento em que as gotas do indicador comecaram a se mover para o interior do gel.
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5. ANALISE ESTATISTICA

As andlises foram realizadas em triplicata e a média dos resultados foram
avaliados por Andlise de Variancia (ANOVA) e teste de médias de Tukey a nivel de 5%
de probabilidade.
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6. RESULTADOS E DISCUSSAO
6.1 Rendimento das bexigas e dos ‘‘isinglasses”

O rendimento da bexiga, em relacdo ao peso inteiro do peixe, foi de 2,42%
para o Bagre e de 2,87% para a bexiga de Pescada-Branca. Para a Pescada-Branca esse
valor é um pouco maior haja vista o tamanho do peixe, j4 que 0 mesmo € maior do que
o Bagre. Porém essas diferencas de tamanhos tanto do peixe como das bexigas €

decorrente da sazonalidade, nutri¢do, sexo, entre outros fatores.

Os rendimentos dos “isinglasses” obtidos de bexigas de Bagre e de Pescada
Branca estdo apresentados nas tabelas 2 e 3, respectivamente. Para os isinglasses

obtidos de Bagre ndo houve diferenca significativa entre os dois tratamentos.

Tabela 2. Rendimento dos “isinglasses” obtidos da bexiga de Bagre com 4cido acético e
vinagre de dlcool comercial.

Bexiga Tratamento Rendimento (%)
Bagre Acido Acético (T1IBA) 24.55%
Vinagre de dlcool comercial (T2BV) 24,05%

TI1BA - Bagre e 4cido acético 0,05M. T2BV — Bagre e vinagre de dlcool comercial.
Obs: As médias seguidas pela mesma letra, ndo diferem estatisticamente pelo teste de Tukey a nivel de
5% de significancia.

Tabela 3. Rendimento dos “isinglasses” obtidos da bexiga de Pescada Branca com acido
acético e vinagre de dlcool comercial.

Bexiga Tratamento Rendimento (%)
Pescada Branca Acido Acético (T1PA) 39,26%
Vinagre de alcool comercial (T2PV) 34,90

T1PA — Pescada Branca e 4cido acético 0,05M. T2PV — Pescada Branca com vinagre de dlcool
comercial.

Obs: As médias seguidas pela mesma letra, ndo diferem estatisticamente pelo teste de Tukey a nivel de
5% de significancia.

Ja para os “isinglasses” de Pescada Branca houve diferenca significativa entre
os tratamentos, onde para o tratamento com &cido acético 0,05M se obteve o melhor
rendimento, 39,26%. Pode se observar que houve uma tendéncia de melhor eficiéncia
de extragdao com o acido acético 0,05M em relac@o ao vinagre, entretanto, esta diferenca
sO foi significativa para os tratamentos da espécie Pescada Branca, ndo ocorrendo em
relacdo aos tratamentos do Bagre. Koochekian et al., 2006 (2006) relatou valores de

rendimentos mais baixos (18, 22 e 28%) de gelatina extraida de trés diferentes espécies
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de Esturjdo, em relacdo aos encontrados nesse experimento. Bastos & Nunes (1973)
encontraram valores de 19,7% e 22,2% para o isinglass de Pescada-Amarela, extraido
com 4gua quente, enquanto no presente experimento a extragdo foi com solucido de

acido organico.

Segundo Tavakolipour (2011), dcidos organicos como o dcido latico e o 4cido
acético sao melhores do que o 4cido cloridrico e sulftrico, devido a estes causarem
maior desnaturagdo do coldgeno, o rendimento da gelatina pode ser maior, porém as
propriedades de qualidade (forca de gela, viscosidade) da mesma sdo inferiores. O
referido autor, também comparou a extracao com solugdo acida e com solucao alcalina e
encontrou rendimentos de 7,5% para o tratamento dcido e 6,5% para o tratamento
alcalino, com peles de Carpa. No presente experimento, a extracdo ocorreu com
solucdes de acido acético e com vinagre e a baixas temperaturas (8-10 °C), porém em
um maior intervalo de tempo. Segundo Kolodziejska et al., (2008) a solubilizagdo do
coldgeno € maior em maiores temperaturas, além da diferenca no rendimento estar
ligado a quantidade de coldgeno presente na matéria-prima, por exemplo, 0ssOS
possuem menos coldgeno do que peles.

Segundo Gimenéz et al., (2005), o rendimento de gelatina de pele de diferentes
espécies de peixes podem variar entre 5,5 a 21% do peso da matéria-prima. O
rendimento de extracdo de gelatina de pescado € inferior ao da gelatina de mamiferos,
que é aproximadamente entre 6% e 19% (expresso em gramas de gelatina seca por 100
gramas de pele limpa).

Considerando que os valores dos rendimentos de gelatina podem variar em
funcdo da composicdo centesimal das peles, do conteido em coldgeno e da quantidade
de componentes soldveis presentes nas peles, que, por sua vez, variam com o método de
extracdo empregado e com a idade e espécie do peixe utilizado (Muyonga et al., 2004;
Jongjareonrak et al., 2006), é provédvel que isto também pode ocorrer com a gelatina das

bexigas natatdrias.

6.2 Composicao quimica das bexigas e dos “isinglasses”
6.2.1 Composicao centesimal das bexigas
Na Tabela 4, constam os resultados das andlises de composi¢do centesimal das

bexigas in natura de Bagre e Pescada-Branca.
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Tabela 4 - Composicao centesimal das bexigas in natura de Bagre e Pescada Branca.

Composicao centesimal (%)
Peixe
Proteina Umidade Cinzas Lipideos
Bagre 32,72 +£0,65* 63,80+1,28" 1,81 +£0,04* 1,53+0,03"

Pescada Branca 34,60+0,69° 61,58+123* 1,90+0,04° 1,38+0,03°

Obs: As médias seguidas pela mesma letra nas colunas, ndo diferem estatisticamente pelo teste de Tukey
anivel de 5% de significancia.

Os teores de proteina encontrados nas bexigas de Bagre e de Pescada-Branca
foi de 32,72% e 34,60%, respectivamente, onde a bexiga de Bagre diferiu
significativamente da de Pescada Branca, sendo estd dltima caracterizada por maior
valor proteico. Segundo Songchotikunpan et al., (2008), é no teor de proteina que se
pode prever qual serd a producdo maxima de gelatina extraida. Valores de proteina
proximos foram encontrados para as bexigas de Esturjao, 32% (KOOCHEKIAN et al.,
2006).

A umidade das bexigas de Bagre e Pescada-Branca foram na ordem de 63,89%
e 61,58%, respectivamente, situando-se levemente abaixo daquele encontrado por
Koochekian et al., (2006) que foi de 65%. Segundo Bordignon (2010), ha uma relagcao
de proporcionalidade entre a umidade e a proteina da matéria-prima, portanto se a
umidade € mais baixa, consequentemente a proteina ¢ mais elevada, o que pode ser
constatado nos valores de umidade e proteina deste experimento. Porém, nao houve

diferencga significativa entre os dois tipos de bexigas.

O teor de cinzas das bexigas encontrado foi de 1,81% para bexiga de Bagre e
1,90% para a bexiga de Pescada Branca, onde as duas diferiram significativamente
apesar de valores bem proximos. No estudo de Koochekian et al., (2006), o valor

encontrado € inferior ao desse experimento, 0,5%.

Quanto ao teor de lipideos, houve diferenca significativa entre a bexiga de
Bagre (1,53%) e a bexiga de Pescada-Branca (1,38). Estes valores foram inferiores ao
encontrado por Koochekian et al., (2006), que foi de 2,5% em bexigas de esturjao. A
composi¢ao corporal de pescado pode variar de acordo com a época do ano, sexo, idade
e estado nutricional (OGAWA, 1999). Isso pode explicar as variacdes nos teores

encontrados na literatura e os obtidos nesse experimento.
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6.2.2 Composicao centesimal dos ““isinglasses”

A composi¢do centesimal dos “isinglasses”, (proteina, umidade, cinzas e

lipideos) estdo apresentadas nas Tabelas 5 e 6, como também de uma gelatina comercial

bovina para efeito comparativo.

Tabela 5. Composicao centesimal e pH dos “isinglasses” obtidos da bexiga natatéria de

Bagre e da gelatina comercial bovina.
Isinglass Composicao centesimal (%) pH
Proteina Umidade Cinzas Lipideos
T1BA 82,82 +£0,48" 14,81 £0,45* | 1,16 £0,10* | 0,92 +£0,08" | 3,80 +0,11°
T2BV 81,99 +0,53" 14,87 £0,47* | 1,20+0,08" | 0,99 +£0,06" | 3,95 +0,12°
GCB(*) | 85,10+0,70 | 12,41+0,10° | 0,61+0,01° | 1,00+0,01* |5,80+0,13"

T1BA — Bagre e acido acético 0,05M. T2BV — Bagre e vinagre de dlcool comercial.
Obs: As médias seguidas pela mesma letra nas colunas, ndo diferem estatisticamente pelo teste de Tukey
anivel de 5% de significancia.
(*) Gelatina comercial bovina.

Tabela 6. Composicao centesimal e pH dos “isinglasses” obtidos da bexiga natatéria de

Pescada Branca e da gelatina comercial bovina.

Isinglass Composicao centesimal (%) pH
Proteina Umidade Cinzas Lipideos
T1PA 82,98 0,04~ | 13,15+0,61* | 1,39 +0,43* | 0,93 +0,04* | 3,90 + 0,05
T2PV 82,82 £0,82" | 13,02+0,48" | 1,42+0,42" | 0,95+0,04" | 3,90 +0,10"
GCB*) 85,10 £0,70° | 12,41 £0,10* | 0,61 +£0,01° | 1,00 +0,01* | 5,80 +0,10"

T1PA — Pescada Branca e dcido acético 0,05M. T2PV — Pescada Branca com vinagre de dlcool comercial.
Obs: As médias seguidas pela mesma letra nas colunas, ndo diferem estatisticamente pelo teste de Tukey
anivel de 5% de significancia.
(*) Gelatina comercial bovina.

Os teores de proteina dos “isinglasses” foram para T1BA de 82,82%, T2BV de
81,99%, T1PA 83,98% e T2PV de 82,82%. Para os isinglasses do Bagre nao houve

diferenca significativa entre os dois tratamentos, porém houve diferenca em relacdo a
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gelatina comercial bovina, podendo-se assim supor que, tanto a solu¢do de 4cido acético
0,05M e o vinagre solubilizam quantidades similares de coldgeno durante a extragdo.
Em relagcdo aos isinglasses da Pescada Branca, houve diferenca significativa entre os
dois tratamentos, porém o tratamento com o 4cido acético (T1PA) obteve valor similar
ao da gelatina comercial bovina, ndo diferindo significativamente entre si.

Estes teores foram similares ao encontrado por Koochekian et al., (2006) para o
isinglass de esturjao e levemente abaixo para o encontrado por Bastos & Nunes (1973),
para o isinglass de Pescada Amarela, o que pode ser justificado em fun¢do de serem
utilizados métodos diferentes de extracdo (Tabela 7). Cheow et al., (2007), encontraram
teores de proteina de 69,2% e 68,7% para gelatina de pele de Corvina e Cavala,
respectivamente, enquanto que Koli et al., (2011) encontrou teor de proteina de 82,50%

para a gelatina de osso de Corvina.

Tabela 7. Composi¢do centesimal e pH dos “isinglasses” encontrados na literatura.

Isinglass Composicao centesimal (%) pH
(dados da literatura) Proteina Umidade Cinzas Lipideos
Koochekian et al., 82,50 5,20 0,01 5,60 6,30

(2006)

Bastos & Nunes 84,10-91,80 | 4,7-12,4 0,5-3,6 0,2-3,8 -
(1973)

Os valores de umidade foram de 14,81%, 14,87%, 13,15% e 13,02% para o
isinglass TIBA, T2BV, TIPA e T2PV, respectivamente. Valores bem acima do
encontrado por Koochekian et al., (2006) e proximos aqueles na faixa encontrada por
Bastos & Nunes (1973).

O teor de cinzas foi de 1,16% para T1BA, 1,20% para T2BV, 1,39% para
TI1PA e 1,42% para T2PV. Tanto para os dois tratamentos para o Bagre como para a
Pescada Branca, ndo houve diferenca significativa, diferindo apenas da gelatina
comercial bovinas nas duas espécies de peixes. Todos os valores encontrados estdo de
acordo com o que € preconizado no artigo n°433 do RIISPOA, onde a gelatina
comestivel ndo pode conter mais do que 2% de cinzas. Esses valores foram bem abaixo
do teor encontrado por Koochekian et al., (2006). Esse alto teor de cinzas no estudo do
autor supramencionado pode ser devido ao uso de sal em maiores concentragdes que
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sofreram as bexigas para sua conservagdo e/ou de uma lavagem ineficiente. Ja valores
semelhantes foram relatados por Bastos & Nunes (1973).

O teor de lipideos foi de 0,92%, 0,99%, 0,93%, 0,95% para T1BA, T2BV,
TIPA e T2PV, respectivamente. Niao houve diferencas significativas entres o0s
tratamentos nas duas espécies de peixes e nem entre a gelatina comercial bovina. Pode
se observar que tanto TIBA como T1PA obtiveram menos valores de lipideos, isso
pode ser explicado, devido a acdo de emulsificacdo da gordura com o 4cido acético
(JUNIOR & VARANDA, 1999) e esse ter sido mais retido durante o processo de
filtracdo. Ja para T2BV e T2PV esses valores foram maiores, possivelmente devido a
pouca emulsificagdo do acido acético contido no vinagre com a gordura. O vinagre ¢ um
condimento obtido por fermentagdo acética de solucdes alcodlicas diluidas, um dos
fatores que afetam sua qualidade € a fermentacdo e clarificagdao inadequadas (Aquarone
et al., 2001), podendo isso afetar a emulsificacdo da gordura. Teor semelhante foi
encontrado por Bastos & Nunes (1973), 0,5 a 3,8%. Valor maior foi descrito por
Koochekian et al., (2006) para isinglass de Esturjao. Koli et al., (2011) encontrou
valores semelhantes para gelatina de pele de Corvina, 0,85%.

Os valores de pH de TIBA, T2BV, T1PA e T2PV foram de 3,80; 3,95; 3,90;
3,90, respectivamente, para um solucdo de 12,5%. Nao houve diferenca significativa
entre os tratamentos das duas espécies, diferindo significativamente apenas da gelatina
comercial. Valores esses bem abaixo do encontrado por Koochekian et al., (2006), onde
as bexigas sofreram processo de salga e extragdo da gelatina por dgua quente. Esse
baixo valor de pH encontrado € explicado devido ao processo de extragdo dcido ao qual
foi submetida as bexigas de Bagre e Pescada Branca. Para a gelatina de pele de corvina,
foi encontrado o valor de 4,52 em 1% de solucdo, onde também foi usado um processo
acido de extracdo de gelatina. Valor semelhante ao desse estudo foi relatado por Cheow
et al., (2007), para gelatina de pele de Corvina, 3,35, onde estas também foram extraidas

por um processo acido.

6.3 Caracterizacao reologica do ““isinglass™
6.3.1 Forca de gel do ““isinglass” e da gelatina comercial bovina
Os valores médios de for¢a de gel dos “isinglasses” de Bagre e da Pescada

Branca estdo apresentados nas Tabelas 8 e 9, como também de uma gelatina comercial
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bovina, para efeito comparativo. As forcas de gel encontradas foram 140,47 gf; 68,07
gf; 151,22 gf; 78,30 gf e 230,97 gf para TIBA, T2BV, T1PA, T2PV e GCB - gelatina

comercial bovina.

Houve diferengas significativas entre os tratamentos para ambas as espécies,
como também em relacdo a gelatina comercial bovina. Os “isinglasses” obtidos com
tratamento com vinagre (T2BV e T2PV) apresentaram os mais baixos valores de forca
de gel. J4 os tratamentos com 4cido acético foram os que obtiveram melhores valores e

sdo considerados de médio Bloom conforme Rousellot (2010).

Tabela 8- Forca de gel dos “isinglasses” obtidos da bexiga natatéria do Bagre e da
gelatina comercial bovina.

Amostra Forca de gel
T1BA 140,47 *
T2BV 68,07 "

GCB(*) 230,97 ¢

T1BA — Bagre e 4cido acético 0,05M. T2BV — Bagre e vinagre de dlcool comercial.

Obs: As médias seguidas pela mesma letra ndo diferem estatisticamente pelo teste de Tukey a nivel de 5%
de significancia.

(*) Gelatina comercial bovina.

Tabela 9- Forca de gel dos “isinglasses” obtidos da bexiga natatoria da Pescada Branca
e da gelatina comercial bovina.

Amostra Forca de gel
T1PA 151,22 ¢
T2PV 78,30 "

GCB®) 230,97 ¢

T1PA — Pescada Branca e dcido acético 0,05M. T2PV — Pescada Branca com vinagre de dlcool comercial.
Obs: As médias seguidas pela mesma letra ndo diferem estatisticamente pelo teste de Tukey a nivel de 5%
de significancia.
(*) Gelatina comercial bovina.

A forga de gel € a principal caracteristica reologica de uma gelatina e também
¢ denominada como Bloom. Conforme Rousellot (2010) valores de médio Blom estido
na faixa de 120-200 gf, enquanto que para Yajima et al., (2011) situam-se entre 15 e

220 gf. Valores baixos de Bloom foram citados na literatura por Giménez et al., (2005),
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11,7 gf, em produtos utilizando concentragdes diferentes de acido citrico, enquanto,
Tavakolipour (2011) também relatou valor bem baixo para gelatina extraida por método
acido, correspondendo a 84 gf. Valores de médio Bloom como os dos tratamentos com
acido acético (TIBA e T1PA) foram encontrados por Koli et al., (2011), Pranoto et al.,
(2011), com gelatina de pele de corvina e por Jongjareonrak et al., (2010), em gelatina

de pele de Bagre cujos valores foram 140, 159 e 153 gf , respectivamente.

Choi & Regenstein (2002) também obtiveram gelatina de pele de tildpia com
valores de baixo Bloom, 95 g e relataram que o pH baixo e o uso de NaCl durante o
processamento diminuem a for¢a de gel da gelatina. Segundo Bueno (2008), neste tipo
de ensaio Bloom (4mm de penetragdo) a distancia de penetracdo ¢ muito pequena e a
probe na maior parte desta distancia estard em contato com a fragdo lipidica muito mais
fragil que a gelatina, acarretando um resultado subestimado, além de que, a medida
padrdo do valor Bloom pode fornecer uma impressao incorreta do potencial de for¢ca de
gel de gelatinas de peixe, pois ao longo do tempo de estocagem ocorre um aumento
desta. De acordo com Babel (1996) e Haug et al., (2004), esse aumento da forca de gel
durante a estocagem € principalmente atribuido a regeneracdo das estruturas de hélice
entre as cadeias peptidicas da gelatina, devido a formacao de pontes de hidrogénio entre
aminodcidos hidroxilados e moléculas de dgua incorporadas as cadeias proteicas. Outra
hipétese para diferencas na forca de gel € que estas moléculas de gordura, presentes em
maior quantidade no T2BV e T2PV, estejam distribuidas ao longo da rede de gel através
de ligacdes quimicas, enfraquecendo o gel formado.

Os valores de for¢a de gel, encontrados no presente experimento, também
podem ser atribuidos aos valores de pH, ja que esses situaram-se na faixa dcida, pois
segundo Gudmundsson & Hafsteinsson (1997) e Kasankala et al., (2007), a for¢a de gel
também depende do pH, onde em pH mais neutros se obtém maiores forca de gel.
Entretanto, a forca de gel ou Bloom de uma gelatina apenas direciona o tipo de
aplicacdo da mesma. Gelatinas com baixo valor de Bloom podem ser usadas em
produtos alimenticios refrigerados, onde a temperatura sempre se mantenha baixa, para
ajudar na formacdo da rede de gel, como também pode ser usada no fabrico de

comprimidos (KOLI et al., 2011; TAVAKOLIPOUR, 2011; ROUSSELOT, 2010).
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Um fator a ser considerado para o baixo valor de Bloom dos “isinglasses”, é
que pode ter havido uma hidrolise intensa devido a acdo do dcido com a bexiga (48h),
sendo necessdria o uso de condi¢des mais brandas no processo de extracdo e/ou também

devido a possiveis impurezas do vinagre comercial.

6.3.2 Viscosidade do ““isinglass” e da gelatina comercial bovina

As curvas de viscosidades dos “isinglasses” de Bagre e da Pescada Branca
estdo apresentadas na Figura 11 e 12, respectivamente e da gelatina comercial bovina
para efeito comparativo. Pode-se observar que na temperatura inicial de 60 °C todas as
gelatinas obtiveram valores bem baixos, cerca de 3 mPa.s, porém a medida que a
temperatura ia diminuindo a viscosidade ia aumentando, principalmente em

temperaturas abaixo de 30 °C.
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Figura 11 - Viscosidade do “isinglasses” de bexiga natatéria de Bagre e da gelatina
bovina comercial. TIBA - Bagre e 4cido acético 0,05M. T2BV — Bagre e vinagre de dlcool comercial.
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Figura 12 - Viscosidade do “isinglasses” de bexiga natatéria de Pescada Branca e da

gelatina bovina comercial. TIPA — Pescada Branca e 4cido acético 0,05M. T2PV — Pescada Branca
com vinagre de dlcool comercial.

Para os “isinglasses”, TIBA, T2BV e T2PV o aumento da viscosidade se deu a
partir dos 15°C, enquanto que para TIPA essa temperatura foi um pouco menor, cerca
de 20°C. Com isso pode-se supor que T1PA tem maior viscosidade se comparada ao
T2PV. O valor da viscosidade aumenta juntamente com a elevacdo da forca de gel e
com isso podemos verificar de fato que os “isinglasses” T1BA, T2BV e T3PV
obtiverem menores valores de forca de gel, sendo confirmado aqui com também
menores viscosidades. Todas as amostras gelificaram antes ou na temperatura de 10 °C
(temperatura considerada de gelificacao da gelatina), porém T2BV e T2PV conseguiram

gelificar antes, 12,3 °C e 12,5 °C, alcangando valores de 100 mPa.s e 98,2 mPa.s.

Ja para a gelatina comercial bovina, esta gelificou em temperatura mais alta em
comparacdo a temperatura dos “isinglasses”, 19,7 °C, possuindo assim maior
viscosidade do que as dos “isinglasses”. Para temperaturas acima de 35 °C, a gelatina
resulta em solugdes com viscosidade entre 1,5 e 5 mPa.s (ROUSSELOT, 2010), isso é
observado nas Figura 11 e 12, onde na faixa de temperatura de 35-60 °C se obteve

valores entre 2,40 e 4,40 mPa.s. Comportamento semelhante foi observado por
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Arnensen & Gildberg (2007), onde se mediu a viscosidade da gelatina de pele de
Salmao, porém nas temperaturas entre 60-20 °C obteve valores mais altos do que os
encontrados nesse experimento, cerca de 20 a 40 mPa.s. Contudo na temperatura de
gelificagdo os valores relatados foram semelhantes aos desse experimento, alcangando
valores acima de 80mPa.s. Na literatura € dificil encontrar estudos utilizando a forma de
curva de viscosidade, sendo relatados normalmente valores de viscosidade a
temperatura de 60°C, como por exemplo Tabarestani et al., 2010, que encontrou valores
variando de 1,26 a 3,53 mPa.s para pele de Truta, valores estes similares ao desse
experimento na mesma temperatura, 2,40 a 3,30 mPa.s. Jamilah & Harvinder (2002)
também apresentaram valores semelhantes, 3,2 cP e 7,12 cP (cP = mPa.s) para Tildpia
preta e vermelha, respectivamente. E ainda Yang et al.,(2008) que encontrou o valor de

3,23 cP para gelatina de pele de Bagre.

A viscosidade é a segunda mais importante propriedade de uma gelatina e ela
varia de acordo com seu peso molecular, distribuicdo do tamanho das proteinas, pH,
concentracdo da solucdo, temperatura e das condi¢Oes utilizadas na extragdo
(JOHNSTON-BANK, 1983; CHO et al.,, 2006; ARNESEN & GILDBERG, 2007;
GUDMUNDSSON & HANFSTEISSON, 1997; JONGJAREONRAK et al., 2011;
TABARESTANI et al., 2010). Dentre essas, o pH € o mais responsdvel por influenciar
na medida de viscosidade, sendo ideais pH de 6-8 Stainsby (1987), uma vez que a
permanéncia da gelatina em pH muito baixo faz com que esta sofra uma hidrélise da
cadeia de proteina, resultando assim numa viscosidade menor e consequentemente uma
forca de gel menor também. Apesar da concentracdo de 6,67% ser estabelecida por
empresas como a GME (Gelatine Manufacturer of Europe) e a GMIA (Gelatine
Manufacture Institute of America), concentra¢cdes mais elevadas podem ser usadas em

casos especificos, para assim obter maior viscosidade (ROUSSELOT, 2010).

6.4 Determinaciao de cor dos “isinglasses” e da gelatina comercial bovina
A aparéncia e coloragdo dos filmes de gelatina — “isinglasses”, de acordo com
os tratamentos podem ser visualizados através da Figura 13, enquanto os valores médios

de cor avaliados podem ser observados nas Tabelas 10 e 11.

Através do padrdo L, onde a cor varia do preto (L=0) ao branco (L=100),

podendo-se também considerar como brilho, observou-se que todas as amostras com
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excecdo da gelatina comercial bovina, ndo diferiram significativamente entre si,

apresentando uma colora¢do mais escura em relacdo a gelatina bovina.

Figura 13 - Filmes de gelatina (“isinglasses™). (A) TIPA. (B) T2PV. (C) TIBA. (D)
T2BV.

Obs: TIBA — Bagre e dcido acético 0,05M. T2BV — Bagre e vinagre de dlcool comercial. TIPA —
Pescada Branca e acido acético 0,05M. T2PV — Pescada Branca com vinagre de dlcool comercial.

Tabela 10. Cor dos “isinglasses” de bexigas natatérias de Bagre e da gelatina comercial
bovina.

Amostra L* a* b* C* h
T1BA 31,32° 0,98 12,22+ 5,14° 67,60*
T2BV 33,58 ° -0,06 * 3,76 ° 4,74° 89,44 °
GCB 66,90 5,32° 24,08 ° 24,66° 77,67

T1BA — Bagre e acido acético 0,05M. T2BV — Bagre e vinagre de dlcool comercial.
Obs: As médias seguidas pela mesma letra ndo diferem estatisticamente pelo teste de Tukey a nivel de 5%
de significancia.

Tabela 11. Cor dos “isinglasses” de bexigas natatérias da Pescada Branca e da gelatina

comercial bovina.

Amostra L* a* b* C* h
T1PA 34,36 -0,88 * 036 ° 5,20° 124,77
T2PV 34,48 -1,66° 1,96 ° 6,02° 112,50°
GCB 66,90 ° 5,32° 4,(?8 b 24,66" 77,67°

T1PA — Pescada Branca e dcido acético 0,05M. T2PV — Pescada Branca com vinagre de dlcool comercial.
Obs: As médias seguidas pela mesma letra ndo diferem estatisticamente pelo teste de Tukey a nivel de 5%
de significancia.
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Esse escurecimento pode ser atribuido a uma filtracdo ineficiente da gelatina
antes de ir para formagao de filmes, por isso a diferenca entre os “isinglasses” e a
gelatina comercial, como também devido as impurezas presentes no vinagre, como pode
ser visto nas amostras T2BV e T2PV, que tiveram maior escurecimento/menor brilho.
Para o padrdo a, onde a variancia de croma vai do vermelho (a+) ao verde (a-), todas as
amostras nao diferiram significativamente entre si. J4 para o padrdo b, onde a cor varia
do amarelo (b+) ao azul (b-), houve uma diferenca significativa entre a TIBA e T2BV,

sendo TIBA mais amarelada do que as demais.

O parametro de saturagdo ou cromaticidade (C*) sofre influéncia das
coordenadas a* e b* dessa forma a medida que estas duas varidveis aumentam os
valores da saturacdo também aumentam. O aumento desse valor de cromaticidade
evidencia um aumento nos pigmentos vermelho e amarelo, indicando maior saturagao
da cor. Os valores de todas as amostras com excecdo do GCB ndo diferiram
significativamente entre si, demonstrando que a cor da GCB € mais intensa do que as

demais.

Jongjareonrak et al.,( 2010) encontrou valores proximos para os trés padroes,
L=20,43; a= -0,61 e b=1,36 para gelatina de pele de Bagre e justificou que a diferenca
na cor das gelatinas sdo dependentes da matéria-prima utilizada. Valores também
proximos foram relatados por Schmitz et al., (2010), onde encontrou L= 53,98; a= -0,83

e b= 9,28 para gelatina de pele de Corvina.

A turvagdo e a cor escura da gelatina sdo geralmente causadas pelas proteinas
inorganicas e contaminantes introduzidos ou ndo removidos durante a sua extracdo
(KOLI et al.,2010). Segundo Koli et al., (2011), tanto a cor como a clareza da gelatina
sdo importantes caracteristicas e de acordo com essa cor que se dard a aplicacdo

adequada para cada gelatina.

O parametro i (Hue) quer dizer matiz e € definido como sendo a familia da cor
e seus valores foram de 67,60; 89,44; 124,77; 112,50; 77,67 respectivamente para
T1BA, T2BV, T1PA, T3PV e GCB. TIBA, T2BV e GCB estao bem mais proximos da

cor amarelada, cor essa caracteristica de gelatina. J& TIPA e T2PV tiveram valores
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maiores tendendo para o verde, porém nenhumas das amostras entre os tratamentos,

incluindo GCB, diferiram entre si.

6.5 Determinacio do ponto de fusao dos ‘“isinglasses” e da gelatina comercial
bovina

Nas tabelas 12 e 13 encontram-se as temperaturas médias de fusdo dos
isinglasses de Bagre e de Pescada Branca, respectivamente.

Pode-se observar, que o tratamento das bexigas com 4cido acético em ambas as
espécies foi o que apresentou maiores temperaturas de fusdo, indicando assim uma
gelatina de melhor qualidade, o que também foi constatado pelo valor da forca de gel.
Nao houve diferenca significativa entre os “isinglasses” obtidos da bexiga natatéria do

Bagre, porém houve diferenca em relagdo a gelatina comercial bovina.

Tabela 12. Ponto de fusao dos “isinglasses” obtidos da bexiga natatéria de Bagre e da
gelatina comercial bovina.

Isinglass Ponto de fusao (°C)
T1BA 30,3 +0,75°
T2BV 292 +1,15°

CGB(¥) 32,5+1,02°

T1BA — Bagre e acido acético 0,05M. T2BV — Bagre e vinagre de dlcool comercial.
Obs: As médias seguidas pela mesma letra ndo diferem estatisticamente pelo teste de Tukey a nivel de 5%
de significincia.

Para os pontos de fusdo dos “isinglasses” de Pescada Branca ndo houve
diferenca significativa entre os tratamentos como também em relacdo a gelatina
comercial bovina. As temperaturas de fusdo dos “isinglasses” obtidos, a partir de
bexigas natatdrias, situaram-se superiores as relatadas por Tavakolipour (2011) o qual
usou pele de carpa e tratamento dcido; Gomez-Guillén et al.,(2002) que usaram peles de
linguado; Tabarestani et al., (2010) usaram pele de truta e de Biluca et al., (2011) onde

utilizaram peles de bagre e tratamento 4dcido (Tabela 14).
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Tabela 13. Ponto de fusdo dos “isinglasses” obtidos da bexiga natatéria de Pescada
Branca e da gelatina comercial bovina.

Isinglass Ponto de fusao (°C)
T1PA 31,4+0,26"
T2PV 30,6 +1,16°

CGB(*) 32,5+1,02°

T1PA — Pescada Branca e dcido acético 0,05M. T2PV — Pescada Branca com vinagre de dlcool comercial.
Obs: As médias seguidas pela mesma letra ndo diferem estatisticamente pelo teste de Tukey a nivel de 5%
de significancia.

Tabela 14. Ponto de fusdo de gelatinas de peixes encontrados na literatura.

Gelatina de peixe Ponto de fusao (°C)
Tavakolipour (2011) 20,0
Gomez-Guillén et al., (2002) 21,0
Alfaro & Silva (2010) 27,0
Tabarestani et al, (2010) 23,0
Biluca et al., (2011) 22,2

O ponto de fusdo mais elevado caracteriza melhores propriedades fisicas e
indica a possibilidade de obtencdo de gelatina com propriedades mais similares as
obtidas de mamiferos. Os valores de ponto de fusdo sdo diretamente influenciados pela
origem da matéria prima ou ainda o processo de extracdo (BILUCA et al., 2011,

BORDIGNON, 2010; GUDMUNDSSON, 2002) .

A temperatura de fusdo préxima a temperatura do corpo humano faz com que a
gelatina seja uma Gtima opcao para o uso alimenticio e farmacéutico em que o produto
precisa derreter na boca ou se dissolver apds a digestio (ROUSSELOT, 2010).
Segundo Yiajima et al., (2011) a gelatina forma géis termoreversiveis com dgua que se
fundem a temperaturas inferiores a 37 °C o que confere a gelatina caracteristicas
organolépticas Unicas, principalmente quando comparadas a outros agentes gelificantes

como: amidos, alginatos, pectina, agar, carragena e outros hidrocoldides de origem
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vegetal, os quais ndo conferem a capacidade de fusdo do gel na boca e as propriedades
elasticas de um gel de gelatina. Ainda para estes autores, gelatinas de peixe que
apresentam temperaturas de fusdo inferiores as gelatinas de origem bovina e suinas,
mostram-se vantajosas quando aplicadas em géis aromatizados, proporcionando uma

rapida liberacdo dos aromas e sabores do produto na boca.
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CONCLUSAO

O rendimento das bexigas em relacdo ao peixe inteiro foi levemente maior para
as bexigas de Pescada Branca em comparacdo a bexiga do Bagre (2,87% e 2,42,
respectivamente). Ja os rendimentos dos isinglasses para espécie do Bagre ndo diferiu
significativamente entre os dois tratamentos, 0 mesmo nao ocorreu para o rendimento
da Pescada Branca, onde esse diferiu significativamente entre os dois tratamentos,
sendo observado que tanto para os rendimentos dos “isinglasses” de Bagre como da
Pescada Branca houve uma leve tendéncia de melhor eficiéncia de extragdo com o dcido

acético 0,05M em comparacgdo ao vinagre de dlcool comercial.

Para a composi¢do centesimal das bexigas de Bagre e de Pescada Branca, s
nio houve diferenca significativa entre as espécies no componente umidade,
diferenciando significativamente tanto para proteina, cinzas e lipideos. O valor de
proteina encontrado foi maior para a bexiga de pescada Branca (34,60%) em relacdo a
bexiga do Bagre (32,72%), e € baseada nesse valor que se pode presumir a producdo
maxima de gelatina, onde realmente se constatou um rendimento de “isinglass” maior
da Pescada Branca do que para o Bagre, apesar de ter havido diferenca de propor¢des de
solucdo de bexigas para cada espécie. Para a composicdo centesimal € relevante
salientar que para o “isinglass” de Bagre houve diferenca significativa em todos os
componentes, exceto lipideos, quando comparada a gelatina comercial bovina. Para a
composi¢ao do “isinglass” da Pescada Branca somente o teor de cinzas ndo houve
diferenca significativamente entre os tratamentos como quando comparada a gelatina
comercial bovina. Para ambas as espécies, € possivel observar que o acido acético
0,05M foi o que obteve maiores teores de proteina, indicando dessa forma uma gelatina
de melhor qualidade. Os “isinglasses” tanto de Bagre como de Pescada Branca no
tratamento com vinagre de alcool comercial obtiveram maiores teor de lipideos,
supondo-se assim que houve pouca emulsificagdo da gordura com o vinagre e isso por
ter ocorrido devido a m4 qualidade do vinagre e também da gordura ter sido menos
retida no processo de filtracdo. Os valores de pH em todos os tratamentos em ambas as
espécies foram considerados 4cidos quando comparados com os da literatura, em

decorréncia do método de extracao.
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Na caracterizagdo reoldgica dos “isinglasses” e da gelatina comercial bovina,
os valores foram de 140,47 gf, 68,07 gf, 151,22 gf, 78,30 gf e 230,97 gf para TIBA,
T2BV, T1PA, T2PV e GCB - gelatina comercial bovina. Os isinglasses dos tratamentos
com vinagre apresentaram baixos valores de Bloom (T2BV - 68,07 gf e T2PV — 78,90
gf) enquanto os demais apresentaram médio Bloom (T1BA - 140,47 gf e TIPA —
151,22 gf). Podemos ver que, como a Pescada Branca obteve teores mais elevados de
proteina, na forca de gel isso € comprovado por melhores forgcas de gel. Porém nenhum
dos tratamentos em ambas as espécies se assemelharam a gelatina comercial bovina. Os
baixos valores dos “isinglasses” podem ser atribuidos a uma hidrolise intensa devido a
acdo do 4cido com as bexigas, sendo assim necessdrias condi¢cdes mais brandas no
processo de extracdo. Os valores da viscosidade na temperatura inicial de 60 °C para
todas as gelatinas (incluindo a gelatina comercial bovina) obtiveram valores baixos,
cerca de 3 mPa.s, porém dentro do que se encontra na literatura. E importante salientar
que todos “isinglasses” e a gelatina comercial bovina gelificaram antes ou na

temperatura de 10 °C.

Em relagdo a cor, através do padrdo L, a , h e para o parametro de saturagcao ou
cromaticidade (C*) observou-se que todas as amostras ndo diferiram significativamente
entre si entre os tratamentos em cada espécie, apresentando uma coloragdo mais escura
em relacdo a gelatina bovina, possivelmente devido a uma filtracdo ineficiente. Porém
para o padrdo b o tratamento TIBA foi semelhante a gelatina comercial bovina,
apresentando uma coloragao mais amarelada. O ponto de fusao dos “isinglasses” foram
todos acima de 29,2°C, todos acima do que se encontra na literatura, porém para os
tratamentos da Pescada Branca ndo houve diferenca significativa entre os tratamentos e

a gelatina comercial bovina.

De forma geral, os “isinglasses” obtiveram boas qualidades fisicas e reologicas
sendo altamente aproveitados para diversos fins tanto na industria farmacéutica (fabrico
de capsulas) como na alimenticia (coadjuvante em alimentos refrigerados para
manuten¢do da rede de gel) e especialmente na clarificacdo de bebidas alcodlicas onde
os “isinglasses” sdo utilizados em temperaturas baixas, auxiliando na remoc¢do de

substancias causadoras de turbidez em bebidas. Tanto para a industria farmacéutica
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como para a alimenticia o “isinglass” seria fornecido como um produto de alto valor

agregado, tornando rentdavel sua produgao.
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SUGESTOES PARA PESQUISAS FUTURAS

Inserir uma etapa de neutralizacdo com solucdes bdsicas no processo de
extracdo a fim de tornar o pH da solug¢do de “isinglass” mais proximo da neutralidade
para dessa forma melhorar os atributos de qualidade (viscosidade, forca de gel).

Realizar a extracdo a temperatura ambiente a fim de se obter possivelmente
um rendimento mais elevado.

Efetuar a filtracao em filtros whatman n° 4 e por mais de uma vez. Substituir a
secagem dos “isinglasses” em bandejas de plastico por bandejas de inox cobertas por
papel manteiga.

Realizar um delineamento experimental de acordo com a concentracdo das
solucdes de extracdo, tempo de imersdo e temperatura.

Identificar e quantificar os aminodcidos presentes nos “isinglasses”.

Utilizar propor¢des iguais de solugdo e bexigas para os dois tratamentos (4cido

acético 0,05M e vinagre de dlcool comercial).
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