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RESUMO

Considerando a flutuacdo de temperatura durante a cadeia do frio do pescado, onde o produto
¢ submetido aos ciclos de congelamento e descongelamento, as praticas comuns de
importacdo e exportacdo e a comercializacdo, o objetivo do presente estudo foi avaliar a
eficacia de varios aditivos alimentares umectantes em L. vannamei apds dois ciclos de
congelamento e descongelamento e, ao mesmo tempo, verificar se a relacdo umidade-proteina
de camardes frescos e congelados descongelados (tratados ou ndo com aditivos) pode ser (til
na identificacdo de fraude econdmica por adicdo de &gua. Amostras de camardo foram
submetidas aos seguintes tratamentos: Controle (C - camardo fresco); T1 (dgua destilada); T2
(5% NacCl); T3 (tripolifosfato de sodio a 5% TPF); T4 (5% CARNAL 961); T5 (5% NP-30);
T6 (5% de BRIFISOL 450); e T7 (5% BRIFISOL S5). Todas as solucdes foram preparadas
com 4agua destilada (5°C) e o tempo de imersdo foi estabelecido em 60 min. As amostras
foram divididas em dois grupos: GRUPO | — amostras que foram imersas e submetidas ao 1°
congelamento (-35°C/24 h), armazenamento (-35°C/15 dias), 1° descongelamento (5°C/24 h),
2° congelamento (-35°C/ 24 h), armazenamento (-35°C/15 dias) e 2° descongelamento (5°C/24
h); GRUPO Il — amostras que foram imersas novamente nos mesmos aditivos apds o primeiro
descongelamento, e prosseguiram ao 2° congelamento, armazenamento e descongelamento.
Apbs cada etapa, foi determinado o rendimento (%) e realizadas as anélises fisico-quimicas
(umidade, proteina, sodio, fosfato, pH e capacidade de retencdo de 4gua - CRA). Os aditivos
mostraram-se eficientes no ganho de peso e reducdo de perda de peso das amostras. Para 0s
valores de umidade, proteina e relacdo umidade-proteina (RUP), verificou-se que houve
diferenca significativa (p<0.05) entre as amostras imersas em aditivos umectantes e a controle.
A eficécia dos aditivos na CRA dependeu do numero de ciclos de descongelamento. O maior
valor de pH encontado foi de 8,62 (amostra tratada com NP-30), ultrapassando os limites
estabelecidos pela legislagdo para camardo (7,85). Os maiores teores de fosfato foram
encontados nas amostras tratadas com TPF, CARNAL-961, BRIFISOL 450 e BRIFISOL S5.
Para todos as amostras tratadas com aditivos, houve aumento no teor de sddio. A anélise de
componentes principais (ACP) demostrou que as duas imersdes e os diferentes aditivos
utilizados foram determinantes para o comportamento das variaveis. Os resultados indicaram
que a utilizagdo dos aditivos umectantes na concentracdo e tempo sugeridos na pesquisa néo
foi capaz de exceder os limites da RUP estabelecidos pela legislacdo brasileira, demostrando

que esse parametro deve ser reavaliado.

Palavras-chave: pescado; camardo; qualidade; retencdo de agua; aditivos; fraude



ABSTRACT

Considering the temperature fluctuation during the seafood cold chain, where the product are
submitted to the freeze-thaw cycles, the common practices importation, exportation and
market, the objective of the present study was to evaluate the efficacy of several humectant
food additives in L. vannamei after two freeze-thaw cycles, and at the same time whether the
moisture-protein ratio of fresh and frozen-thawed shrimp (treated or not with additives) may
be useful in the economic fraud identification by water addition. Fresh shrimp samples were
submitted to the following 8 treatments: Control (C — fresh shrimp); T1 (distilled water); T2
(5% NaCl); T3 (5% sodium tripolyphosphate STPP); T4 (5% CARNAL 961); T5 (5% NP-30);
T6 (5% BRIFISOL 450); and T7 (5% BRIFISOL S5). All solutions were made with cold
distilled water (5°C) and the immersion time was settled in 60 min. The samples were divided
into two groups: GROUP | — samples that were immersed and submitted to the 1% freezing (-
35°C/24 h), storage (-35°C/15 days), 1t thawing (5°C/24 h), 2" freezing (-35°C/24 h), storage
(-35°C/15 days), and 2" thawing (5°C/24 h) and GROUP Il — samples that were immersed
again with the same additives after 1% thawing (5°C/24 h) and follow the 2" freezing, storage
and thawing. After each step, the yield (%) was determined and the physical-chemical
analyzes were carried out (moisture, protein, sodium, phosphate, pH and water holding
capacity - WHC). Additives were efficient in weight gain and weight loss reduction of the
samples. For the values of moisture, protein and moisture-protein ratio (MPR), it was verified
that there was a significant difference (p <0.05) between samples immersed in humectant
additives and control. The effectiveness of the additives in WHC depended on the number of
thawing cycles. The highest pH value found was 8.62 (sample treated with NP-30), exceeding
the limits established by the legislation for shrimp (7,85). The highest phosphate levels were
found in samples treated with STPP, CARNAL-961, BRIFISOL 450 and BRIFISOL S5. For
all samples treated with additives, there was an increase in sodium content. Principal
component analysis (PCA) showed that the two immersions and the different additives used
were determinant for the behavior of the variables. The results indicated that the use of
humectant food additives at the concentration and time suggested in this study was not able to
exceed the MPR limits established by Brazilian legislation, proving that this parameter should

be re-evaluated.

Keywords: seafood; shrimp; quality; water retention; additives; fraud
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1. INTRODUCAO

Conceitua-se pescado 0s peixes, crustaceos, moluscos, anfibios, répteis, equinodermos e
outros animais aquaticos utilizados na alimentacdo humana (BRASIL, 2017a). Esse grupo
apresenta uma excelente composi¢do quimica, sendo uma fonte importante de nutrientes na
dieta humana e, comparado com outros produtos de origem animal, € o que apresenta melhor
digestibilidade (RIBEIRO et al., 2009; MENEGASSI, 2011).

Sua carne possui uma constitui¢do quimica caracteristica que Ihe confere grande riqueza
nutricional, i.e., elevado teor de &gua (50-85%), alto teor proteico (12-24%), baixo teor de
carboidratos (0,1-3%), e teor lipidico variavel, entre 0,1 e 22%. Além disso, é considerado
fonte importante de minerais (0,8-2%) (K> P> Na> Mg> Ca> Zn> Cu) e vitaminas B, A, D e
E (MENEGASSI, 2011; ESTEVES et al., 2016).

O consumo de pescado tem aumentado significativamente nas Gltimas décadas, em
virtude do crescimento populacional e da busca dos consumidores por alimentos mais
saudaveis (FAO, 2018). No entanto, por ser uma fonte de proteina de alta qualidade, € um dos
principais alvos de fraude na industria de alimentos (RASMUSSEN; MORRISSEY, 2008;
KYROVA et al., 2017). A adulteracdo de alimentos motivada economicamente, também
conhecida como fraude alimentar, é a adulteracdo intencional de alimentos para a obtencao de
vantagem financeira. Como exemplos de praticas fraudulentas na inddstria pesqueira, podem
ser citadas a troca de espécies, o glaciamento ndo compensado, erros intencionais na
rotulagem e adicdo de &gua por tratamento com aditivos alimentares. Essas praticas estdo
sendo amplamente divulgadas e vém ganhando grande atencdo do publico nos ultimos anos
(VAN-RUTH et al., 2014; PARDO et al., 2016).

Aditivos capazes de aumentar a retencdo de agua tém sido usados ha muitos anos com a
finalidade de garantir estabilidade e qualidade dos produtos alimenticios. No entanto, a adigdo
de &gua além dos limites legais pode resultar em fraude econdmica. Deve-se ressaltar que a
perda de agua, assim como o excesso de dgua, pode comprometer a qualidade e a aceitagdo do
produto (GONGCALVES, 2017).

Com a evolucdo das praticas comerciais, a retencdo de umidade no pescado tornou-se
um dos objetivos da industria, com a finalidade de reduzir a perda por gotejamento
(cozimento ou descongelamento) e a perda de umidade durante 0 armazenamento congelado

(VAN-RUTH et al., 2014). O tratamento do pescado com aditivos umectantes (protegem os
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alimentos da perda de umidade) antes do congelamento muitas vezes reduz o exsudato na
etapa posterior de descongelamento. Porém, quando ha imersdo prolongada do pescado em
solucdo contendo esses aditivos, 0 excesso de dgua pode levar a perda de qualidade, absorc¢éo
indevida de agua e, consequentemente, ao aumento de peso (TURAN et al., 2003;
MANTHEY-KARL et al., 2015). A adicdo ilegal de agua no pescado prejudica ndo apenas o
consumidor, que paga excessivamente por um produto que ndo adquiriu (dgua), mas também
0s empresarios honestos e 0s pequenos processadores. Ao reduzir estas praticas fraudulentas,
0s consumidores serdo menos propensos a pagar excessivamente pelo teor de agua acima do
permitido.

Relacionando-se o teor de umidade com o teor de proteinas em carnes, obtém-se uma
relacdo umidade/proteina média em torno de 3,35. Essa relacdo é muito semelhante para uma
grande variedade de pescado, podendo ser uma informacéo Util para controlar a adi¢do de
agua em excesso, visto que a diminuicdo do teor de proteinas € observada a medida que o
conteido de agua aumenta (YEANNES; ALMANDOS, 2003). Dessa forma, a relagdo entre
umidade e proteina pode ser considerada um método simples para detectar a adicdo excessiva
de agua em pescado (SEAFISH, 2012; BRECK, 2014; VAN-RUTH et al., 2014,
MANTHEY-KARL et al., 2015; DAMASCENO; GONCALVES, 2019) e ja estd sendo
incluida como pardmetro de inspecdo para o pescado congelado (BRASIL, 2017b;
GONCALVES, 2017).
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2. OBJETIVOS
2.1 Objetivo geral

Avaliar se a relacdo umidade/proteina de camardes frescos e apds dois ciclos de
congelamento e descongelamento (tratados ou ndo com aditivos) pode ser util na identificacdo

da fraude econdmica por adicao de agua.

2.2 Objetivos especificos

e Analisar os teores de umidade, proteina, fosfato, sodio, valor de pH e capacidade de
retencdo de 4gua (CRA) do camardo antes e ap0s o tratamento com aditivo umectante
nos diferentes ciclos de congelamento/descongelamento;

e Avaliar o efeito de diferentes aditivos umectantes e de dois ciclos de
congelamento/descongelamento sobre a relacdo umidade/proteina do camaréo;

e Correlacionar as varidveis umidade, proteina, RUP, CRA, pH, fosfato e sodio e
determinar quais se destacaram mais em relacdo aos tratamentos apos as imersdes em

aditivos umectantes e apés dois ciclos de congelamento/descongelamento.
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3. REFERENCIAL TEORICO
3.1 CAMARAO

A crescente demanda por quantidade e qualidade do pescado vem estimulando o
desenvolvimento da aquicultura. Dessa forma, o cultivo de camardes marinhos tem ganhado
destaque especial, fato que pode ser comprovado pelas elevadas taxas de crescimento em sua
oferta, tanto no Brasil como ao redor do mundo (NATORI et al.,, 2011). No Brasil, a
carcinicultura (criacdo de camardo em cativeiro) vem crescendo consideravelmente e se
destacando como uma opcdo compativel para atender a crescente demanda por camardo.
Segundo a ABCC (2017), o Brasil produziu 60.000t e exportou 526t de crustaceos no ano de
2016. Além disso, a Regido Nordeste do Brasil possui um potencial de exploracdo da
carcinicultura marinha superior a 1.000.000 de hectares, concentra 99% da area explorada do
Brasil e responde por 99,7% da producdo nacional, sendo o estado do Rio Grande do Norte é
um importante polo de producdo de camardo. Nos Ultimos anos, a carcinicultura potiguar
passou por um processo de ampliacdo na producgdo, resultante, principalmente, da
intensificacdo dos sistemas de cultivo de camardo (CARVALHO; MARTINS, 2017).
Segundo Furlan (2011), melhorias nos sistemas de cultivo aumentam a qualidade do camarao
e, consequentemente, sua valorizagéo.

O camardo é um crustdceo muito apreciado, com alto valor comercial ¢ ¢ um dos
produtos pesqueiros nacionais comercializados com maior valor agregado. Apesar de ser um
alimento perecivel (possui uma vida Gtil bastante reduzida quando resfriado), € uma excelente
fonte proteica, possui alto teor de umidade, elevada digestibilidade de suas fibras musculares,
além do pH proximo da neutralidade (OGAWA; MAIA, 1999; OETTERER et al., 2014).
Entre as principais espécies de camarGes marinhos mais cultivadas mundialmente, o
Litopenaeus vannamei, que contém caracteristica tipica, como a sua colora¢do, vem
apresentando ampla aceitagdo nos mercados internacionais (SANTOS et al., 2009). O
camardo L. vannamei possui teores significativos de proteinas, além de baixas concentragdes
de lipidios e colesterol, podendo ser classificado como uma fonte de acidos graxos dmega-3, 0
que indica o excelente valor nutricional desta espécie de camardo (ARAUJO et al., 2012;
GUALDA et al., 2018).
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Apesar da produgdo em grande escala, perdas significativas durante a industrializagio
do camardo podem ser evidenciadas, que podem estar relacionadas as técnicas incorretas no
momento da captura, no manuseio, assim como no modo inadequado de estocagem, que
ocasionam alteracbes na qualidade e, consequentemente, a deterioracdo do produto
(OETTERER et al., 2014).

A 4gua, componente mais abundante no camardo e que tem influéncia direta nas
caracteristicas sensoriais e na vida util, é perdida em grandes quantidades durante todo o
processamento do produto (por exsudacdo ou por evaporacao). Assim, dentre as tecnologias
que podem ser adotadas no processamento de camardo, podem-se citar o uso de aditivos
umectantes no pré-tratamento ao congelamento, com o objetivo de diminuir a perda de &gua, e
o0 congelamento rapido, que, além de prolongar a vida util, permite a manutencdo dos
nutrientes do alimento (OETTERER et al., 2014, GONCALVES; RIBEIRO, 2009;
GONCALVES, 2011).

3.2 ARELACAO UMIDADE/PROTEINA

A agua, proteina bruta e lipidios totais sdo o0s principais componentes quimicos da carne
do pescado. Juntos, totalizam em média 98% do peso total da carne e possuem grande
importancia em relacdo ao valor nutritivo, propriedades sensoriais e na vida de prateleira
durante o armazenamento. A quantidade dos principais constituintes do pescado varia
principalmente com a espécie, o grau de maturacdo sexual e o estado nutritivo desses animais
(KOBLITZ, 2011).

Na por¢do comestivel do pescado, a &gua € o componente presente em maior quantidade,
influenciando em seus atributos sensoriais e na vida de prateleira. Em virtude disso, praticas
fraudulentas tém ocorrido, envolvendo a adi¢do e aumento da retengdo de umidade no
pescado, desde a sua captura até sua preparacdo (GONCALVES, 2017).

Em geral, na carne, o teor de agua é préximo de 77% e o teor de proteina em torno de
23%, 0 que resulta em uma relacdo umidade/proteina média de 3,35. Essa relagdo € muito
semelhante para uma grande variedade de pescado e pode ser considerada uma informagéo
atil para controlar a adigdo de &gua em excesso. No entanto, Van-Ruth et al. (2014) afirmaram
que o teor de umidade e proteina difere em diferentes espécies, assim como em uma mesma

espécie de pescado, seja resfriada ou congelada.
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Dessa forma, a relagdo umidade/proteina pode ser considerada como um método
simples para detectar a adicdo excessiva de &gua em pescado (SEAFISH, 2012; BRECK,
2014; VAN-RUTH et al., 2014; MANTHEY-KARL et al., 2015), desde que se conhecam
esses componentes na matéria prima in natura e apos o processamento (i.e., congelamento).
Para o pescado fresco (resfriado) ndo foram encontrados na literatura cientifica nenhuma
informac&o sobre a relagdo Umidade/Proteina.

No entanto, Burns et al. (2011) sugerem que novos estudos sobre a relacdo
agua/proteina sdo necessarios. A Instrucdo Normativa n° 21, de 31 de maio de 2017 (BRASIL,

2017b) limita a relacdo umidade/proteina para peixes congelados em: maximo de 6,00 (seis

inteiros), exceto para as espécies Oreochromis sp. e as espécies das familias Salmonidae,
Clupeidae e Scombridae, que deve ser no maximo 5,00 (cinco inteiros); e as espécies das
familias Paralichthyidae, Ophidiidae, Serranidae e Pleuronectidae, que deve ser no maximo de
6,50 (seis inteiros e cinquenta décimos).

N&o existe na legislagdo nenhum limite entre a relagdo umidade/proteina para crustaceo
até o periodo de desenvolvimento da presente pesquisa, mas pode-se avaliar a partir de dados
cientificos encontrados na literatura sobre a composicdo centesimal de varias espécies de
camardo, os valores de umidade e proteina, analisados em diferentes situacBes (origem,
espécie e manejo) e calcular matematicamente a relagdo umidade/proteina (Relacdo U/P = %
Umidade / % Proteina), cujos valores estdo apresentados no Quadro 1.

QUADRO 1. Teores de Umidade e Proteina de pesquisas cientificas encontradas na literatura sobre a
composicao centesimal de varias espécies de camarao

ESPECIE U“Z(',z;"de Pr?ot/z;”a REb’fFﬁAO Referéncia
Camardo L. setiferus (fresco) 77,88 19,27 4,04 CHOULJENKO et al., 2017
Camardo L. setiferus (fresco) 77,18 18,57 4,16 SOLVAL etal., 2014
Camardo L. vannamei (cru) 77,21 18,80 411 SRIKET et al., 2007
Camardo M. rosenbergii (fresco) 78,25 18,50 4,23 KIRSCHNIK et al., 2006
Camardo M. rosenbergii (in natura) 78,22 16,80 4,66 SILVA etal., 2010
Camardo M. jelskii (in natura) 55,33 18,12 3,05 CIRILO et al., 2011
Camardo Penaeus monodon (cru) 80,47 17,10 471 SRIKET et al., 2007
Camardo Penaeus spp. (cru) 77,04 19,13 4,03 MOAWAD et al., 2013
MEDIA: | 7520+8,10 | 1829+0,90 | 4,12+0,51
Camardo L. schimitti (congelado) 77,95 17,74 4,39 PIRES et al., 2018
Camardo L. vannamei (congelado) 74,1 21,9 3,38 ARAUJO et al., 2012
Camardo P. brasiliensis (congelado) 76,6 19,58 3,91 ANDRADE et al., 2009
MEDIA:; | 76,22+195 | 19,74+2,08 | 3,89 +0,51

FONTE: Tabela elaborada pela autora (2019). *A Relagdo Umidade/Proteina (RUP) foi calculada pela autora
utilizando a relagdo matematica U/P = % Umidade / % Proteina.
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Os valores do teor de umidade encontrados para as espécies de camardo apresentadas
acima sdo altos e percebe-se claramente variabilidade nos valores da relagdo umidade/proteina
para as diferentes espécies de camardo (varia de 3,05 a 4,71 - valor médio de 4,08), valores
estes inferiores ao estabelecido na legislacédo brasileira para peixe congelado — no maximo 6,0.
Quando se trata de camarédo congelado, a relagdo U/P para o camardo L. vannamei encontrada
foi de 3,38.

3.2.1 Fatores que afetam a relacdo umidade/proteina
3.2.1.1 AlteracGes post-mortem

A alteracdo do pescado inicia-se imediatamente ap0s a captura e, por isso, é
fundamental a manipulacdo cuidadosa, seguindo-se, geralmente, trés principios gerais: 0
resfriamento imediato, evitar abusos de temperatura e manter elevado o grau de higiene
durante a manipulacio (ORDONEZ-PEREDA, 2007, TAVARES; GONCALVES, 2011).

O desenvolvimento de sinais de deterioracdo no pescado ocorre devido a um conjunto
de fenbmenos microbioldgicos, quimicos e autoliticos. Ap6s a morte, as enzimas presentes na
carne e visceras passam a atacar as substancias do corpo do pescado. A autolise, como é
conhecida essa acdo, provoca 0 amolecimento da carne e a producdo de odores desagradaveis
que, associados a formacdo de muco, producdo de gas, coloragdo anormal e alteracGes na
textura, evidenciam a deterioragdo do pescado (FURLAN, 2011; HUSS, 1997).

Além do aumento da atividade enzimética, no post-mortem ocorre a diminui¢do do pH
do musculo do pescado, fator que afeta as propriedades fisicas desse musculo. Quando ha a
reducdo do pH, a carga liquida na superficie das proteinas musculares é reduzida, causando
sua desnaturacdo parcial e diminuindo sua capacidade de se ligar a agua (HUFF-LONERGAN;
LONERGAN, 2005; HUSS, 1999).

3.2.1.2 Pré-tratamento ao congelamento

Em virtude da perda de agua que ocorre durante o post-mortem, alguns aditivos de grau
alimentar podem ser utilizados para controlar a reten¢do da umidade durante o processamento,

congelamento, distribuicdo e armazenamento. Esses aditivos, conhecidos como umectantes,
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sdo utilizados com objetivo de controlar a umidade no pescado e sdo geralmente aplicados,
por imerséo, pulverizacdo (spray), injecdo ou tambleamento, no pescado in natura antes do
congelamento (GONCALVES, 2011).

O congelamento e o armazenamento posterior sdo métodos eficientes de conservagdo do
pescado, no entanto, deve ser enfatizado que ndo melhoram a qualidade do produto final. A
qualidade final dependera da qualidade inicial do pescado no momento do congelamento, bem
como outros fatores durante a manipulagéo, pré-resfriamento, armazenamento e distribuicédo
(GONGALVES, 2011).

A perda de agua excessiva que pode ocorrer no momento do descongelamento pode ser
evitada pelo uso de aditivos umectantes antes do congelamento, como os fosfatos, que
possuem a capacidade de reter a agua (ligada a proteina), mantendo a umidade do produto
durante o armazenamento congelado e no posterior descongelamento (GONCALVES, 2005;
OETTERER et al., 2012).

3.2.1.3 O uso de aditivos em pescado

As deterioracfes quimicas e microbiol6gicas sdo as principais causas de perda de
qualidade do pescado durante 0 manuseio, processamento e armazenamento, que podem ser
minimizados pelo uso apropriado de aditivos (MAQSOOQOD et al., 2013). No Brasil, pode-se
adicionar aditivo na agua do glaciamento, afim de formar uma camada protetora de gelo para
evitar a oxidacéo e a desidratacdo do pescado (BRASIL, 2017b).

Aditivo alimentar é definido como qualquer ingrediente adicionado intencionalmente
aos alimentos, com o intuito de modificar as caracteristicas fisicas, quimicas, biologicas ou
sensoriais, durante a fabricagdo, processamento, preparacdo, tratamento, embalagem,
acondicionamento, armazenagem, transporte ou manipulacdo, mas sem propoésito de nutrir
(BRASIL, 1997; BRASIL, 2015).

Os aditivos permitidos no Brasil que podem ser adicionados no pescado séo descritos na
RESOLUCAO N.° 04, de 1988, que cita o acido citrico (em conserva de pescado), o 4cido
lactico (para o pescado salgado, salgado e prensado e salgado seco), o aroma natural de
fumaca (nos produtos de pescado defumado) e alguns polifosfatos, que devem ser usados
apenas no revestimento externo de pescado congelado. O uso de diéxido de cloro também é

permitido, porém, como coadjuvante tecnolégico (BRASIL, 1978).
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Como componentes naturais de um grande numero de alimentos, os fosfatos s&o
utilizados como aditivos na inddstria alimenticia e oferecem ampla funcionalidade. Seu
emprego em pescado deve ser feito de forma cuidadosa para que o tratamento seja satisfatorio.
Alguns cuidados quanto a espécie utilizada, o tipo de produto, as perspectivas do consumidor
e 0 atendimento as legislagdes devem também ser levados em consideracéo. A matéria-prima
e as condicdes iniciais devem apresentar qualidade durante todo o processo, pois 0s fosfatos
ndo melhoram a qualidade, como também ndo substituem um tratamento inadequado de um
produto ja deteriorado (GONCALVES; RIBEIRO, 2008).

Os fosfatos tém dentre suas principais funcionalidades no pescado, aumento da
capacidade de retencdo de &gua, diminuicdo das perdas de dgua por exsudacdo, 0 que garante
a retencao de nutrientes naturais, e, por final, a melhoria da textura e maciez (GONCALVES
et al., 2008). A inddstria pesqueira procura usar esse aditivo para otimizar a producéo e obter
produtos com melhor qualidade. Portanto, estudos que permitam identificar a concentracao
ideal de fosfato e o tempo de contato necessario para a producao de qualidade na industria séo
importantes (CARNEIRO et al., 2013a; CARNEIRO et al., 2013b).

O cloreto de sodio (NaCl) também possui um papel importante na reducdo do exsudato
da carne. Quando usado em baixas concentragdes, provoca aumento na capacidade de
retencdo de &gua devido a repulsdo eletrostatica das cadeias peptidicas adjacentes, causada
pela ligacdo dos ions salinos. O sal tem a capacidade de reduzir o ponto isoelétrico das
proteinas, aumentando a separacdo entre as cadeias e permitindo que os ions de cloro (carga
negativa) se unam com as cadeias proteicas de carga positiva, incrementando assim a forca
repulsiva entre elas. Dessa forma, a matriz tridimensional das proteinas se abre, permitindo
gue um maior numero de cargas fique exposto e se una a molécula de dgua (PARDI et al.,
2006; XARGAYO et al., 2010).

3.2.1.4 Congelamento

A técnica de congelamento é um processo aplicdvel e indicado para a conservagdo do
produto, por garantir a qualidade da carne, estendendo seu periodo de comercializacédo e,
ainda, manter os nutrientes. Para manter a qualidade da carne do pescado, o tipo de
congelamento ¢ essencial (GONCALVES, 2005).
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A velocidade do congelamento, como também a forma de armazenamento e a
velocidade de descongelamento, afetam a capacidade de retencéo de 4gua (CRA) do mdsculo.
O congelamento rapido é o mais adequado, pois ocorre a mudanca do estado fisico da agua e
0 aparecimento de pequenos cristais de gelo (dentro e fora das fibras musculares). De acordo
com Kirschnik et al. (2013), o congelamento rapido é capaz de minimizar a desnaturacdo
proteica, diminuindo o exsudato. No congelamento lento, os cristais de gelo que se formam
sdo grandes e extracelulares, e parte da agua intracelular vai gradualmente para o exterior das
fibras musculares, causando maior exsudacdo no descongelamento (ORDONEZ-PEREDA,
2007; OETTERER et al., 2012).

E importante considerar que o congelamento e o armazenamento da carne danificam os
tecidos e, ao se repetirem essas etapas, o efeito negativo se acumula, comprometendo a
qualidade da carne (ORDONEZ-PEREDA, 2007). Segundo Jensen et al. (2005), as etapas de
congelamento, armazenamento sob congelamento e cocg¢do causam desnaturacdo proteica e,
consequentemente, a agregacgdo das proteinas com consideravel perda de dgua. As reacfes que
induzem a desnaturacdo proteica e a alteracdes oxidativas, mesmo em baixas temperaturas,
continuam a ocorrer, de modo que a estocagem do alimento congelado ndo interrompe por
completo todas as possiveis alteragdes que podem acontecer na qualidade da carne do pescado
(KIRSCHNIK; MACEDO-VIEGAS, 2009).

De acordo com Damodaran et al. (2010), a desnaturacdo afeta a capacidade da proteina
em se ligar a agua do alimento, causando interferéncia em caracteristicas proteicas como
dispersibilidade, expansdo, umectabilidade, solubilidade, coagulacédo e capacidade de retencédo
de &gua. Segundo Goncalves (2005), diante dos problemas ocasionados pela perda de agua
durante o descongelamento, os fosfatos sdo aditivos capazes de restaurar a capacidade de
retencdo de &gua das proteinas, mantendo a umidade natural do produto e minimizando as
perdas pelo gotejamento (drip loss) durante o armazenamento congelado e no momento do

descongelamento.

3.2.1.5 O potencial hidrogeniénico (pH)

O pH é um parametro intrinseco que mede a concentragcdo de ions H* de um alimento,

sendo representado pela equacdo pH = —log [H*]. Assim, quanto maior for a concentragdo de
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fons H*, menor sera o valor do pH (carater acido). Esse parametro varia entre zero e 14, sendo
7,0 o valor que expressa a neutralidade (GAVA et al., 2008).

A solubilidade da proteina depende do valor do pH. Para valores de pH superiores ou
inferiores ao ponto isoelétrico, a proteina tem uma carga elétrica positiva ou negativa e as
moléculas de agua podem interagir com estas cargas, contribuindo assim para a solubilizacao.
Se o pH for aumentado acima do ponto isoelétrico da proteina, 0 excesso de cargas negativas
causa repulsdo entre os filamentos e deixa mais espaco para as moléculas de agua
(DAMODARAN et al., 2010).

A proporcdo que o valor de pH diminui até o ponto isoelétrico da proteina,
aproximadamente em 5,4, a carga da superficie das proteinas musculares é reduzida, fazendo
com que elas desnaturem parcialmente e percam parte da capacidade de reter agua, causando
0 chamado gotejamento (exsudacgéo), com a liberacdo de fluido aquoso. Para reduzir as perdas
nesses processos, o tratamento com aditivos umectantes para reter a exsudagado e melhorar seu
aspecto comercial estdo sendo utilizados (DAMODARAN et al., 2010; HUSS, 1995;
GONCALVES, 2005; ORDONEZ-PEREDA, 2007).

Dentre os aditivos umectantes usados, apesar de numerosos estudos ainda nao
compreenderem totalmente o modo pelo qual os fosfatos melhoram a hidratagéo da carne, o
mecanismo de acdo pode envolver a influéncia de alteracfes de pH, do efeito sobre a forga
ibnica e interacdes especificas de anios de fosfato com cations divalentes e com as proteinas
miofibrilares. Acredita-se que uma das principais fungdes dos fosfatos € formar complexos
com calcio, que produz um relaxamento da estrutura de tecido da carne. Acredita-se, também,
que a ligacdo dos anions do fosfato as proteinas e a simultanea ruptura das ligaces cruzadas
entre a actina e miosina aumenta a repulsdo eletrostatica entre as cadeias peptidicas,
aumentando a capacidade de retencdo de agua. A agua exterior disponivel pode, entdo, ser
captada, ficando imobilizada no interior da estrutura proteica distendida (DAMODARAN et
al., 2010).

3.2.1.6 Capacidade de Retencio de Agua (CRA)

A Capacidade de Retencdo de Agua (CRA) é caracterizada como a intensidade com que
a carne armazena total ou parcialmente sua prépria agua ou a agua adicionada durante o seu

processamento tecnoldgico. Refere-se a capacidade em manter o conteldo aquoso, mesmo
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durante a utilizacdo de forcas externas, como a compressdo, o0 impacto, o cisalhamento, ou
pelo congelamento ou cozimento (ORDONEZ-PEREDA, 2007).

A 4agua apresenta-se sob a forma ligada (5%), que estd fortemente unida aos grupos
hidrofilicos da proteina; imobilizada (10%), que corresponde a moléculas aquosas atraidas
pelas moléculas da &gua ligada; e a livre (85%), que estd unida & proteina por forcas
superficiais (PARDI et al., 2006). A CRA pode ser influenciada pela modificagdo do valor de
pH, pois carne com pH mais elevado apresenta tendéncia a maior capacidade de retencdo de
agua (HUFF-LONERGAN; LONERGAN, 2005). Deve ser destacado que as modificacdes
observadas na CRA das proteinas musculares ocorrem devido as modificacGes
experimentadas na agua livre (PARDI et al., 2006).

Todos os fatores que afetam a capacidade de retencdo de agua da carne fresca
(mudancas no post-mortem, com producdo de &cido lactico e consequente reducdo do pH,
perda de ATP, instauragdo do rigor mortis e mudangas da estrutura celular associada a
atividade proteolitica enzimatica) também tém influéncia na capacidade de retencdo de agua
da carne congelada e descongelada. No congelamento, partes das células rompidas passam
para 0s espacos intercelulares, formando, ao descongelar, o chamado drip (exsudato)
(ORDONEZ-PEREDA, 2007; ZEOLA et al. 2007).

A perda de umidade e, consequente, a perda de peso durante a estocagem Sdo maiores
quando o tecido muscular apresenta baixa retencdo de &gua. Essas perdas ocorrem pelas
superficies musculares expostas de carcacas ou cortes. A menor capacidade de retencdo de
agua da carne causa perdas do valor nutritivo pela liberacdo do exsudato, resultando em carne
mais seca e com menor maciez (DABES, 2001; PARDI et al., 2006).

3.3 FRAUDE POR EXCESSO DE AGUA

Considerando a importancia tecnologica dos aditivos umectantes no pré-tratamento ao
congelamento do pescado, o tratamento com aditivos umectantes causa um aumento
significativo do peso, causado pela retengdo/absor¢do de agua nos tecidos do pescado. A
pratica do uso desses aditivos € legal internacionalmente dentro de limites pré-estabelecidos.
No entanto, quando aplicado ao pescado, este deve ser informado na rotulagem ao

consumidor e, além disso, o uso indiscriminado e abusivo pode ocasionar problemas
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sensoriais e, ainda, indicar fraude econémica (KAUFMANN et al., 2005; GONCALVES e
RIBEIRO, 2008).

A adulteracdo € caracterizada como uma mudanca de identidade e/ou pureza de um
ingrediente original, substituindo, diluindo ou modificando-o0 por meios fisicos ou quimicos,
representando riscos toxicologicos ou de higiene para os consumidores (MOORE et al., 2012).
A fraude alimentar, com o objetivo de obter ganho econémico, é um risco alimentar que vem
ganhando reconhecimento e preocupacédo. Independentemente da causa desse risco, combater
a adulteracdo de alimentos é uma responsabilidade tanto da inddstria como do governo
(SPINK; MOYER, 2011).

A comercializacdo fraudulenta de pescado foi amplamente divulgada e vem ganhando
grande atencdo do publico nos dltimos anos. Devido ao seu alto valor comercial, o pescado é
um alimento muito vulneravel a adulteracdo, de modo que ha uma crescente preocupagdo com
a rotulagem correta desses alimentos, pois os consumidores tém direito a informacédo correta
sobre os produtos que eles escolnem (VAN-RUTH et al., 2014).

A prética feita pela industria do pescado com o objetivo de obter lucro ocorre quando ha
modificacdes nas caracteristicas do produto sem concordancia oficial (PARDO et al., 2016).
Uma forma de adulteracdo no pescado congelado, por exemplo, ocorre pela adigdo de
substancias quimicas antes do congelamento para reter agua (em excesso) com o objetivo de
aumentar o peso do produto (EVERSTINE et al., 2013).

A agua é o principal componente, em volume e em peso, em todos os produtos de
pescado e apresenta-se como um fator determinante do valor dos produtos, dos atributos
sensoriais e da vida util. Assim, houve uma grande evolucdo das praticas comerciais com a
finalidade de reter e adicionar umidade ao pescado com o objetivo de reduzir a perda de agua
durante o armazenamento congelado e no descongelamento posterior. No entanto, ha um
limite entre a adigdo de 4gua para compensar perdas de umidade e a adi¢do excessiva de agua
para o proprio ganho econémico fraudulento (VAN-RUTH et al., 2014).

A absorcdo de agua durante o processamento tecnoldgico é inevitavel. No entanto, a
adicdo de agua em excesso oferece uma vantagem financeira ao aumentar o rendimento do
produto, sendo esse tipo de fraude um problema crescente na indlstria de pescado
(MANTHEY-KARL et al., 2012; MANTHEY-KARL et al., 2015).
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Devido ao fato de os fosfatos serem usados para reter a umidade do pescado, ha uma
preocupacao de que esses aditivos sejam utilizados em excesso para reter “adgua adicionada” a
esse alimento, o que pode resultar em praticas comerciais injustas que resultam em fraude
econémica (SEAFISH, 2012). De forma semelhante, a imersdo prolongada de pescado em
solucdo de fosfatos pode adicionar agua excessiva ao produto, o que pode levar a uma
absorcdo injustificada de 4gua e ao aumento de peso (MANTHEY-KARL et al., 2015).
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4. MATERIAL E METODOS
4.1 PREPARO DAS AMOSTRAS

Foi utilizado o camardo da especie Litopenaeus vannamei, conhecido como camarao
branco do Pacifico, obtido de uma fazenda (carcinicultura) localizada no municipio de
Mossor6-RN. As amostras, previamente tratadas com Metabissulfito de sodio (1,25%), foram
transportadas em caixas isotérmicas com gelo em escama, na proporcao 1:1 até o Laboratério
de Tecnologia e Controle de Qualidade do Pescado (LAPESC) da Universidade Federal Rural
do Semiarido — UFERSA. O tempo entre a coleta das amostras e o inicio da preparacdo do
experimento foi inferior a uma hora. Os camardes foram lavados, drenados, submetidos ao
descabecamento e descasque manual e separados em grupos para serem submetidos aos
diferentes tratamentos.

O delineamento experimental foi: Tratamento controle (C), sem adi¢cdo de aditivos;
Tratamento 1 (T1), imersdo em &gua (pH 6,89); Tratamento 2 (T2), imersdo em solucao de
NaCl (pH 6,53); Tratamento 3 (T3), imersdo em solucéo de tripolifosfato de sédio (TPF, pH
9,20); Tratamento 4 (T4), imersdo em solucdo CARNAL 961 (Pentapotassio Trifosfato,
Pentassodio Trifosfato, Tetrapotassio Difosfato e Tetrasédio Difosfato, pH 9,48);
Tratamento 5 (T5), imersdo em solucdo NP-30 (Sal, Bicarbonato de sédio, Carbonato de
sodio e o Citrato de sodio, pH 8,96); Tratamento 6 (T6), imersao em solucdo BRIFISOL 450
(Polifosfato de sodio, Tripolifosfato de sodio e Pirofosfato acido de sodio, pH 7,05); e
Tratamento 7 (T7), imersdo em solucdo BRIFISOL S5, (Tripolifosfato de sddio, Pirofosfato
tetrassodico e Polifosfato de sodio, pH 6,89).

As solugdes de aditivos umectantes usadas nas amostras T2 a T7 foram preparadas com
agua destilada fria (5°C) na concentracdo de 5%, exceto o Tratamento 1 (T1), que foi imerso
somente em agua destilada (5°C). O tempo de imersdo foi fixado em 60 minutos para todos 0s
tratamentos, exceto para o Controle, que ndo passou por nenhuma imersdo, baseado nos
resultados encontrados por Gongalves e Ribeiro (2009) e Damasceno e Gongalves (2019), na
proporcdo de 1:1 (peso:solucdo). Em seguida, os camarbes foram drenados por 5 min.,
pesados, codificados, armazenados e congelados em ultrafreezer (-35°C por 24 h). Apos esse
tempo, os camarbes foram submetidos ao processo de glaciamento (imersos em agua fria a

0+1°C por 5 segundos e acondicionados em ultrafreezer para a finalizagcdo da formacéo da
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camada de gelo), de acordo com Lemos e Gongalves (2019) e Rebougas e Gongalves (2017)
(Figura 1). ApoOs essas etapas, as amostras, para cada tratamento, foram pesadas, codificadas,

embaladas a vacuo e armazenadas a -35°C por 15 dias (tempo minimo de permanéncia de

produtos congelados na industria).

Figura 1. Etapas do preparo das amostras. (A) Lavagem, drenagem, descabecamento e descascamento; (B)
Imersdo das amostras; (C) Drenagem; (D) Congelamento 24h; (E) Glaciamento; (D) Pesagem; (G) e (H)
Embalagem a vacuo;( I) Armazenamento em freezer (-35°C).

4.2 DESENVOLVIMENTO DO EXPERIMENTO E ANALISES FiSICO-QUIMICAS

Para o calculo de rendimento, as amostras de camardo foram pesadas em cada etapa do
processo. O ganho ou perda de peso, em percentual, foi determinado pela férmula
Rendimento (%) = [(PF — PI) / P1] x 100, em que PI representa o peso inicial da amostra
(gramas) e PF representa o peso final da amostra ap6s drenagem (gramas).

As analises foram realizadas em cinco etapas durante todo o experimento (conforme

esquema ilustrado na Figura 2) e, para tanto, os parametros fisico-quimicos determinados
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foram: umidade, proteina, pH, sédio, fosfato e capacidade de retencdo de agua (CRA).

A primeira etapa das andlises foi realizada ap6s o processo de descasque, ha amostra
resfriada (Controle). Ap6s a 1% imersdo nas solugdes (T1, T2, T3, T4, T5, T6 e T7), foi
realizada a segunda etapa das analises. As amostras seguiram para 0 processo de
congelamento (1° congelamento), glaciamento e armazenamento (15 dias). Apds esse periodo,
as amostras foram descongeladas (1° descongelamento) a uma temperatura de 5°C por 24
horas, e realizou-se a terceira etapa de andlises. Apds a terceira etapa de andlises, o
experimento se dividiu em 2 grupos. No 1° grupo, as amostras de cada tratamento seguiram
para 0 2° congelamento, glaciamento e armazenamento. No 2° grupo, as amostras foram
submetidas a uma 22 imersao e, apds serem drenadas, foi realizada a quarta etapa de analises e
0 restante das amostras seguiu para as etapas de 2° congelamento, glaciamento e
armazenamento. Ap6s 15 dias de armazenamento, as amostras do primeiro e do segundo
grupo foram descongeladas (2° descongelamento) e, novamente, foram realizadas as analises

fisico-quimicas (5° etapa de analises).

4.2.1 Anélise de umidade

A umidade foi determinada por gravimetria, com secagem do material em estufa a
105°C + 2°C (AOAC, 2011; método — 950.46).
4.2.2 Anélise de proteina

O teor de Proteinas Totais foi determinado pelo método de Kjeldahl (AOAC, 2011;

método — 940.25), utilizando fator de conversdo 6,25 para conversdo em proteina bruta.

4.2.3 Analise de Capacidade de Retencio de Agua (CRA)

A Analise de CRA foi determinada baseando-se na metodologia de Hamm (1960). Para
tanto, pesou-se 2,0g da amostra entre duas folhas de papel filtro qualitativo, colocou-a entre
duas placas de acrilico e aplicou-se um peso de 10kgf, durante cinco minutos. A quantidade

de agua livre da amostra foi obtida pela diferenca entre o peso inicial e final da amostra.
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CAMARAO
(Litopenaeusvanainei)
Fresco (resfriado)

1* ETAPA |

ANALISES TRATAMENTOS
Umidade | Proteina | pH CONTROLE (T1) Agua | (T2) NaCl | (T3) TPF | (T4) CARNAL 961 | (T5) NP-30|
CRA | P,05| Sédio (T6) BRIFISOL 450 | (T7) BRIFISOL S5
PESAGEM PESAGEM
(calculo Rendi to) (calculo Rendi to)
1°IMERSAO
60 minutos
DRENAGEM
5 minut 2*ETAPA
[ PESAGEM ot dﬁ:ﬁﬁ;\ .
A Rendi < ‘mi 0 Pl
(clculo R ) CRA | P,0; | S6dio
1° CONGELAMENTO 1° CONGELAMENTO
(-35°C por 24h) (-35°C por 24h)
T T
PESAGEM PESAGEM
(calculo Rendi to) (calculo Rendi to)
T T
GLACIAMENTO GLACIAMENTO
Agua (0£1°C) 155 Agua (0£1°C) 155
SECAGEM SECAGEM
(-35°C por 30 min) (-35°C por 30 min)
T T
PESAGEM PESAGEM
(calculo Rendi to) (calculo Rendi to)
T T
ARMAZENAMENTO ARMAZENAMENTO
(-30°C por 15 dias) (-30°C por 15 dias)
PESAGEM PESAGEM
(calculo Rendimento) (calculo Rendimento)
1° DESCONGELAMENTO 1° DESCONGELAMENTO
(5°C por 24h) (5°C por 24h)
DRENAGEM DRENAGEM
5 minut 5 minut 3*ETAPA
I i
PESAGEM PESAGEM ANALISES
(calculo Rendiment (calculo Rendimento) Umidade | Proteina | pH
CRA | P,0; | Sédio
2°IMERSAO
60 minutos
DRENAGEM
S minutos 4 ETAPA
PESAGEM _ ANALISES
(calculo Rendimento) Uitirile| "“"’“‘f" ‘ D=
CRA | P,0s| Sodie
2° CONGELAMENTO 2° CONGELAMENTO
(-35°C por 24h) (-35°C por 24h)
PESAGEM PESAGEM
(calculo Rendi to) (calculo Rendi t
GLACIAMENTO GLACIAMENTO
Agua (0£1°C) 155 Agua (0£1°C) 155
SECAGEM SECAGEM
(-35°C por 30 min) (-35°C por 30 min)
I I
PESAGEM PESAGEM
(calculo Rendi to) (calculo Rendi to)
T 1
ARMAZENAMENTO ARMAZENAMENTO
(-30°C por 15 dias) (-30°C por 15 dias)
PESAGEM PESAGEM
(célculo Rendimento) (célculo Rendimento)
2° DESCONGELAMENTO 2° DESCONGELAMENTO
(5°C por 24h) (5°C por 24h)
DRENAGEM DRENAGEM
S minut S minut 5*ETAPA
. ' ANALISES
[ il PlE iAGEM N ] [ Al PIE iAGF',M N Umidade | Proteina | pH
(calculo (calculo CRA| P,0; | Sédio

Figura 2. Esquema do planejamento experimental e realizacdo das andlises.
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4.2.4 Andlise de pH

As medidas de pH foram realizadas utilizando-se pHmetro de bancada, modelo
TECNAL Tec-3MP, devidamente aferido. As analises foram realizadas seguindo-se a
metodologia descrita pelo MAPA (BRASIL, 2017c).

4.2.5 Andlise de fosfato

O teor de fosfato foi determinado pela metodologia utilizada pelo MAPA (BRASIL,
2017c). Para tanto, as cinzas obtidas, apds serem dissolvidas em &cido cloridrico, reagiram
com vanado-molibdato de aménio e, em seguida, leu-se a absorbancia em espectrofotometro,
marca COLEMAN 35-D, a 420nm.

4.2.6 Analise de sddio

A concentracdo de sodio foi determinada por fotometria de chama, utilizando um
fotdbmetro de marca DIGIMED, modelo DM-62, a partir da solugdo mineral preparada com as
cinzas obtidas na determinacgdo do residuo mineral fixo, utilizando-se uma solugdo padréo de
cloreto de sodio (AOAC, 2011; método — 969.23).

4.3 ANALISE ESTATISTICA

Os dados obtidos das andlises foram submetidos a analise de variancia (ANOVA) e
guando houve diferenca significativa, as médias foram comparadas pelo teste de Tukey ao
nivel de 5% de significancia. Para interpretacdo dos efeitos das variaveis avaliadas durante o
experimento, foi realizada uma Analise de Componentes Principais (ACP), aplicada para
verificar o grau de importancia e o efeito conjunto das diversas variaveis aferidas. As analises

estatisticas foram realizadas com o auxilio do programa PAST versdo 3.22 (HAMMER, 2018).
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5. RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 RENDIMENTOS E PERDAS APOS TRATAMENTOS COM ADITIVOS

Nas Figura 3 e 4, pode-se observar o ganho e a perda de peso da amostra Controle (C),
da amostra tratada com agua (T1) e das amostras tratadas com as solucGes de NaCl (T2), TPF
(T3), CARNAL 961 (T4), NP 30 (T5), BRIFISOL 450 (T6) e BRIFISOL S2 (T7) ap6s dois
ciclos de congelamento e descongelamento.

Na Figura 3, pode-se observar o ganho de peso das amostras apds a 12 imersdo (B) e a
perda de peso apds o 1° (F) e o 2° descongelamento (J). Em virtude da amostra controle nao
ter sido submetida a etapa de imersdo, ndo houve ganho de peso. Apo6s a 1% imersdo (B),
observou-se ganho de peso em todos os tratamentos, variando de 5,32% (T5) a 8,06% (T3).

Nas etapas de descongelamento (F e J), todas as amostras tiveram perda de peso. Apos 0
1° descongelamento (F), a amostra controle perdeu 4,64% e, entre as amostras tratadas, a
perda de peso variou entre 0,18% (T5) a 7,43% (T1). No 2° descongelamento (J), a amostra
controle perdeu 3,12% de peso, enquanto que entre as amostras tratadas, a redugdo de peso
variou de 2,45% (T5) a 4,59% (T4).

Sabe-se que quando a carne € colocada em contato com &gua, 0 musculo se reidrata, da
mesma forma acontece quando imerso em solucdes com sais e/ou fosfatos, fato que justifica o
ganho de peso entre todos 0s tratamentos ap0s as etapas de imersdo. Assim sendo, 0 uso de
fosfatos tem dentre suas principais funcionalidades no pescado, a retencdo de nutrientes
naturais, aumento da capacidade de retencdo de &gua, diminuicdo das perdas de agua por

exsudacdo e, por final, a melhoria da textura e maciez (GONCALVES et al., 2008).
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Figura 3. Ganho e perda de peso ap0s tratamentos com aditivos alimentares durante o primeiro ciclo de congelamento e descongelamento. GRUPO 1: (A) peso inicial; (B)
peso apo6s a 1% imersdo; (C) peso ap6s o primeiro congelamento; (D) peso apds o 1° glaciamento; (E) peso apds o primeiro armazenamento; (F) peso ap6s o 1°
descongelamento; (G) peso apds o 2° congelamento; (H) peso ap6s o 2° glaciamento; (I) peso apds o 2° armazenamento; (J) peso apds o 2° descongelamento.
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Na figura 4, pode-se observar o ganho de peso das amostras ap0s as etapas de imersao
(B e G), além da perda de peso apds as etapas de descongelamento (F e K). Apds a 22 imersdo
(G), todas as amostras tiveram um novo aumento de peso, exceto a Controle (C), variando
entre 3,20% (T3) e 7,47% (T2). Apos o 2° descongelamento (K), verificou-se que o peso de
todas as amostras submetidas & 22 imersdo ficou abaixo do seu peso inicial, cuja diminuicdo
variou de 11,69% (T7) a 18,99% (T2). Nesse contexto, de acordo com Manheem (2012) e
Kingwascharapong e Benjakul (2016), durante os processos de congelamento e
descongelamento, as proteinas da musculatura do pescado sofrem desnaturacdo, além da
formacdo de cristais de gelo, de modo que as células podem ficar mais danificadas e alguns
fluidos sdo liberados com maior extensédo, o que explica a perda de peso durante 0s processos
de descongelamento das amostras.

Em relacdo ao Rendimento Global (RG) das amostras analisadas, observou-se que a
amostra Controle, ap6s o 1° e 2° descongelamentos, teve uma perda de 7,61% do seu peso
inicial. Entre as amostras submetidas a 12 imersao e aos dois descongelamentos (Grupo 1), a
amostra T1, que foi imersa somente em agua, perdeu 2,82% do seu peso inicial e, dentre as
amostras que foram imersas em solu¢do com aditivo, a amostra T4 (CARNAL 961) perdeu
0,41% do seu peso inicial. As demais amostras tiveram pesos finais que variaram de 0,10% a
2,92% acima do peso inicial. As amostras T3, T5 e T7 apresentaram os melhores resultados
de rendimento ao final do processo, comprovando-se que o uso de sais e fosfatos, nas
concentracdes e tempo ideais para cada produto, pode ser usado para evitar perdas de agua no
exsudado durante o descongelamento.

O Grupo 2 representa as amostras submetidas a 1* e 22 imersdo e aos dois
descongelamentos. Observou-se que 0s pesos finais de todas as amostras foram inferiores aos
respectivos pesos iniciais, constatando-se que os aditivos utilizados ndo conseguiram
minimizar as perdas de exsudato durante os descongelamentos das amostras, quando
comparados as amostras pertencentes ao Grupo 1, 0 que mostra que apenas uma imersao nas
respectivas solucdes poderia ser o suficiente. Entretanto, apesar das maiores perdas de peso
quando comparado ao Grupo 1, as amostras submetidas a 12 e 22 imersdo nas solucfes de
aditivos tiveram menos perda de peso quando comparadas a amostra imersa apenas em agua.
Além disso, as amostras T3, T4, T5 e T7 tiveram menos perda de peso total quando

comparadas a amostra Controle (C).
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Figura 4. Ganho e perda de peso ap0s tratamentos com aditivos alimentares durante o primeiro e segundo ciclo de congelamento e descongelamento. GRUPO 2: (A) peso
inicial; (B) peso ap6s a 1% imersdo; (C) peso ap6s o primeiro congelamento; (D) peso ap6s 0 1° glaciamento; (E) peso apds o primeiro armazenamento; (F) peso apds o 1°
descongelamento; (G) peso ap6s a 22 imersdo; (H) peso apds o 2° congelamento; (1) peso apds o 2° glaciamento; (J) peso apds o0 2° armazenamento; (K) peso ap6s o 2°
descongelamento.
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Ao verificarem os efeitos de diferentes aditivos alimentares no ganho de peso de filés de
tildpia-do-nilo (Oreochromis niloticus), Gongalves et al. (2018) constataram que amostras
imersas por 60 minutos em solucgdes de aditivos alimentares tiveram ganho de peso superiores
a amostra controle, que foi imersa em agua. Segundo os autores, os aditivos NaCl, BRIFISOL
512 e BRIFISOL NP-30 podem ser bons substitutos ao tripolifosfato. Gongalves et al. (2008)
analisaram amostras de camardo vermelho e observaram um aumento no peso das amostras
tratadas com agua (3%), em solucdo de tripolifosfato (7%) e em blend de fosfato (9%). A
solucdo de blend de fosfato promoveu um aumento mais elevado que os demais tratamentos,
semelhante ao que ocorreu na presente pesquisa.

De acordo com as pesquisas de Paul et al. (2012), o ganho de peso do camarao oriundo
da captacdo de agua pelo mdsculo é maior em amostras tratadas com solucdes de
tripolifosfato em comparacdo com amostras tratadas apenas com agua. Devido a crescente
normatizacdo do uso de fosfatos em camardo, outros aditivos com propriedades semelhantes
em aumentar o rendimento recebem atengdo crescente (CHANTARASUWAN et al., 2011).
Segundo Rattanasatheirn et al. (2008) a utilizacao de blend de fosfatos melhora a qualidade do
camarao fresco e congelado, diminuindo a perdas durante o cozimento e aumentando o
rendimento. A variacdo entre o ganho e a perda de peso das amostras apds as etapas de
imersdo e de descongelamento pode ter ocorrido devido ao mecanismo de acdo de cada
aditivo, que, para seu melhor funcionamento, depende da concentracdo ideal, tempo de

contato e como cada substancia presente na sua composicao interage com a estrutura da carne.

5.2 ANALISES FiSICO-QUIMICAS
5.2.1 Umidade, proteina e relacdo U/P

Em relacdo aos resultados de umidade da amostra controle e as amostras submetidas a
12 imersdo (Tabela 1 — primeira etapa), verificou-se que houve diferenca significativa entre a
amostra Controle (76,04 g/100g) e os demais tratamentos, que tiveram valores médios de
umidade significativamente (p<0.05) maiores, variando de 77,23 g/100g (T2) a 79,45 g/100
(T7). Diante dos resultados, observou-se que as amostras que foram imersas por 60 minutos
em &gua e em solucBes contendo 5% de aditivos umectantes tiveram aumento significativo

(p<0.05) nos teores de umidade.
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Tabela 1. Teores de Umidade (%, g/100g) do camardo fresco e tratado com aditivos depois de
dois ciclos de congelamento/descongelamento

GRUPO |
(Uma imersdo em aditivo alimentar + dois ciclos de congelamento e descongelamento)
Camaréo Apobs Apos Apos
Tratamentos fresco 12 imersdo 12 Descong. i 2% Descong.
Controle (C) 76,04 £0,224 76,04 £0,22%% 75,63 + 0,42/ - 72,83+ 0,054
Agua (T1) 76,04 £0,22% 78,82 +0,358% 76,10 £ 0,52/ - 73,20 £ 0,16
NaCl (T2) 76,04 £022%  7723+0,20 77,17 £0,18®" - 76,84 + 0,36
TPF (T3) 76,04 £0,224 78,26 £0,19° 78,00 + 0,04 - 77,76 + 0,46CPFP
CARNAL 961 (T4) 76,04 £0,22% 78,27 +0,17°° 78,04 + 0,49CPP - 78,00 + 0,60PF"
NP-30 (T5) 76,04 0,224 78,30 +0,35P* 78,44 +0,28CPP - 77,68 0,270
BRIFISOL 450 (T6) 76,04 £0,22% 78,21 £0,24%> 77,95 + 0,28 - 77,89 + 0,60BCED
BRIFISOL S2 (T7) 76,04 022  7945+0,248 78,90 + 0,390 - 78,41 + 0,25F°
GRUPO II
(Duas imers6es em aditivo alimentar + dois ciclos de congelamento e descongelamento)
Camaréo Apobs Apos Apbs Apos
Tratamentos fresco 12 imersdo 12 Descong. 2% imersdo 2% Descong.

Controle (C) 76,04 £0,22% 76,04 £0,22%* 7563 +£0,42%% 7563+ 0,42 72,83+ 0,05%
Agua (T1) 76,04 £0,22% 78,82 +0,35%7* 76,10 +0,52%  79,12+0,85%°  71,27+0,738¢
NaCl (T2) 76,04 £022%  7723+0,20%  77,17+0,18%°  79,69+0,24% 76,32 + 0,09
TPF (T3) 76,04 £0,22% 78,26 £0,19°® 78,00 +0,04°"  8021+0,398¢ 77,59 +0,360¢
CARNAL 961 (T4) 76,04 £022% 78,27 £0,17°% 78,04 £0,49°¢ 79,82 +0,618¢ 77,36 +0,290¢
NP-30 (T5) 76,04 £0,22%2 78,30 +0,350* 78,44 +0,28°%°  80,33+0,358¢ 77,56 + 0,190
BRIFISOL 450 (T6) 76,04 £0,22% 78,21 +0,24°  77,95+0,28%® 80,47 +0,88% 76,85+ 0,420¢
BRIFISOL S2 (T7) 76,04 0,224  79,45+0,24%  7890+0,39°* 80,20+0,41%¢ 78,87+ 0,025

*Amostra sem imersao em aditivos. Valores apresentados com média + desvio padrdo (n = 3). Letras minGscula diferentes na mesma
linha indicam diferenga significativa (p<0.05) entre as etapas de acordo com o teste de Tukey. Letras mailsculas diferentes na mesma
coluna indicam diferenga significativa (p<0.05) entre os tratamentos de acordo com o teste de Tukey.

Comparando-se os resultados de umidade das amostras submetidas a 12 imerséo e ao 1°

descongelamento (Tabela 1 — GRUPO 1), observou-se uma diminuic&o significativa do teor de

agua na amostra T1, enquanto que as demais amostras ndo tiveram diferenca significativa

entre os resultados. Comparando-se o 1° descongelamento com o 2° descongelamento,

observou-se uma diminui¢cdo no teor de umidade das amostras T1 e T5, enquanto que 0s

valores das demais amostras ndo diferiram significativamente (p<0.05). O teor de umidade da

amostra T1 pode ter diminuido em virtude de um aumento no drip durante 0 1° e 0 2°

descongelamento, ja que ndo foi utilizado nenhum aditivo para esse tratamento, visto que a

amostra foi imersa apenas em agua. Relativo ao teor de umidade da amostra T5, pode-se

observar que mesmo com a diminuicéo significativa entre as duas etapas de descongelamento,

valores significativamente (p<0.05) maiores foram observados em relagdo as amostras

Controle e T1 ap6s o 2° descongelamento. Contudo, pdde-se constatar que os resultados sao
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coerentes com os resultados de Gongalves et al. (2008), que afirmaram que, com 0 uso correto
de aditivos umectantes, pode-se preservar a umidade do musculo e, assim, disponibilizar um
produto com mais qualidade.

Constatou-se que as amostras submetidas a 22 imersdo em solucGes de aditivos
umectantes aumentaram significativamente (p<0.05) os teores de umidade quando comparado
as amostras submetidas a apenas uma imersao (Tabela 1 — GRUPO Il). Quando comparados
0s resultados das amostras submetidas a 22 imersdo com as amostras ap0s 0 segundo
descongelamento, observou-se que os valores de umidade todas as amostras diminuiu
significativamente (p<0.05), entretanto apds o 2° descongelamento, observou-se que as
amostras submetidas aos tratamentos apresentaram valores significativamente (p<0.05)
maiores quando comparadas com a amostra controle, exceto a amostra T1 que, da mesma
forma que foi observado nas etapa de 1° imersao e 1° descongelamento, a amostra imersa em
agua ndo conseguiu manter a umidade apds o 2° descongelamento, mesmo imersa pela
segunda vez em agua por 60 minutos.

Os valores de umidade encontrados na presente pesquisa foram semelhantes aos
encontrados por Moawad et al. (2013), que relataram 77,04% de umidade em camarao branco
imerso em &gua e 77,32% em camardo branco tratado com solucdo de fosfato trissddico a 5%.
Os resultados das andlises fisico-quimicas confirmaram a hip6tese de que o uso de aditivos
umectantes melhora a qualidade do camardo. Carneiro et al. (2013) demonstraram que o
camardo Litopenaeus vannamei fresco contém 72,2% de umidade e o camardo tratado com
solucdo a 5% de tripolifosfato de sddio por 60 minutos contém 82,2% de umidade.

Carneiro et al. (2013) analisaram o efeito do tripolifosfato de sodio em camarédo
congelado e determinaram um teor de umidade significativamente (p<0.05) maior em
amostras imersas em solugdo com 5% de tripolifosfato durante 60 minutos, quando
comparadas a amostra controle, que foi imersa apenas em agua. Gudjonsdottir et al. (2011)
também relataram maior teor de umidade em camarao tratado com NaCl e polifosfato quando
comparado ao controle. Esses resultados foram semelhantes aos encontrados na presente
pesquisa. Assim, pode-se dizer que a concentracdo de aditivos umectantes é um fator
importante para obter maiores teores de umidade, visto que, comparando-se os resultados
entres as etapas de imersdes, observou-se um aumento significativo (p<0.05) no teor de

umidade das amostras. Apos o descongelamento, a perda de liquido é causada, geralmente,
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devido a desnaturacdo das proteinas durante o congelamento. Com isso, os aditivos

contribuem para a estabilizacdo da proteina contra a desnaturagdo durante o congelamento e
armazenamento congelado (DAMODARAN et al., 2010; WACHIRASIRI et al., 2016).

Segundo Salasiah e Jirarat (2018), variagdes na concentracdo dos aditivos e nos tempos de

imersdo podem causar modificagcdes na estrutura das proteinas e modificar o teor de umidade

das amostras.

Na Tabela 2 (GRUPO 1), pode-se observar os valores de proteina (P) da amostra fresca

(Controle) e das amostras apds 12 imersdo com 1° e 2° descongelamento.

Tabela 2. Teores de Proteina (%, g/100g) do camarao fresco e tratado com aditivos depois de
dois ciclos de congelamento/descongelamento

GRUPO |
(Uma imersdo em aditivo alimentar + dois ciclos de congelamento e descongelamento)
Camarédo Apobs Apos Apos
Tratamentos fresco 12 imerséo 12 Descong. 2% Descong.
Controle (C) 23,80 £0,10% 23,800,107 23,30 £ 0,417 - 22,22 0,36
Agua (T1) 23,80 £0,10% 20,06 +0,078" 20,43 + 0,3980 - 20,27 + 0,528¢b
NaCl (T2) 23,800,102 20,67 +0,11% 20,49 + 0,248 - 20,31 + 0,508°
TPF (T3) 23,80 £0,10% 19,96 + 0,618 19,93 + 0,288Ch - 19,43 +0,16¢0b
CARNAL 961 (T4) 23,80+0,10% 19,70 +0,598 19,73 +0,02% - 19,64 +0, 178¢
NP-30 (T5) 23,80 £0,10% 20,05+ 1,118 19,17 + 0,28 . 19,70 + 0,67BCDED
BRIFISOL 450 (T6) 23,80 £0,10% 19,56 + 1,208Pb 19,42 + 0,36°Pb - 18,80 + 0,390EP
BRIFISOL S2 (T7) 23,80+0,10%  17,91+0,58P* 18,71 + 0,302 - 18,45 + 0,44E¢
GRUPO I
(Duas imers6es em aditivo alimentar + dois ciclos de congelamento e descongelamento)
Camarédo Apobs Apobs Apos Apos
Tratamentos fresco 12 imersdo 12 Descong. 2% imersao 28 Descong.
Controle (C) 23,80+0,10%  2380+0,10%* 23,30+0,41% 2330 +0,41% 22,22 +0,36"
Agua (T1) 23,800,102 20,06 +0,078 20,43 +0,398 1859 +0,078° 20,22 + 0,698°
NaCl (T2) 23,80 +£0,10%  20,67+0,11°® 20,49 £0,248> 17,38 +0,23¢P¢ 18,71 + 0,30
TPF (T3) 23,80+0,10% 19,96 +0,618%® 19,93 +0,288¢  18,15+0,528C¢ 17,34 +0,97°0¢
CARNAL 961 (T4) 23,80+0,10%  19,70+0,598  19,73+0,02°® 17,62 +0,628CFc 17,22 +0,60P°
NP-30 (T5) 23,80 0,10  20,05+1,118% 19,17 +0,28°® 16,68 + 0,175 17,24 +0,66°¢
BRIFISOL 450 (T6) 23,800,100 19,56 +1,208¢Pb 19,42 +0,36°%" 17,18 + 0,51B0Ec 16,78 + 0,86°¢

BRIFISOL S2 (T7) 23,80 £ 0,10%

17,91 +0,58P°

18,71 +0,30°°

15,83 + 1,12PF¢

15,88 +1,07P¢

*Amostra sem imersdo em aditivos. Valores apresentados com média * desvio padrao (n = 3). Letras minGscula diferentes na mesma
linha indicam diferenca significativa (p<0.05) entre as etapas de acordo com o teste de Tukey. Letras maiusculas diferentes na mesma
coluna indicam diferenca significativa (p<0.05) entre os tratamentos de acordo com o teste de Tukey.

Verificou-se que houve uma diminuicdo significativa nos valores de proteina das

amostras tratadas na 12 imersdo, com médias que variaram de 17,91% a 20,67%, quando

comparadas com o controle (C) (23,80%). A diminuigcdo do teor de proteina das amostras

tratadas com aditivos umectantes pode ser explicada pelo aumento do teor de umidade das
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amostras submetidas a 1% etapa de imersdo, visto que o aumento da umidade diminui a
concentracdo dos componentes da amostra e espera-se que, consequentemente, o teor de
proteina diminua. Comparando-se as amostras submetidas a 1% imersdo com as amostras apos
0 1° descongelamento, observou-se que os resultados dos teores de proteina foram
significativamente (p<0.05) iguais. Assim, observou-se que o0s aditivos umectantes se
mostraram eficientes no processo de estabilidade das proteinas. Em relagdo aos resultados dos
teores de proteina entre 0 1° e 0 2° descongelamento, observou-se diminuicdo significativa
apenas nas amostras Controle e T7. No entanto, ap6s o 2° descongelamento, observou-se que
a amostra T7 néo diferiu significativamente (p<0.05) das amostras T5 e T6. Isso pode estar
relacionado a diminuicdo da acdo dos aditivos na estabilidade da estrutura da proteina.

Ainda na tabela 2 (GRUPO II), observou-se que os teores de proteinas das amostras
submetidas a 22 imersdo foram significativamente (p<0.05) menores que os das amostras
submetidas apenas a 1% imersdo. Da mesma forma, a reducdo do teor de proteina das amostras
tratadas com aditivos umectantes pode ser explicada pelo aumento do teor de umidade das
amostras submetidas a 22 etapa de imersdo quando comparadas as amostras submetidas
apenas a 12 etapa de imersdo as duas etapas de imersao.

Quando comparados os resultados do teor de proteinas das amostras submetidas a 22
imersdo com os resultados observados apds o 2° descongelamento, observou-se valores
significativamente (p<0.05) iguais entre as amostras T3, T4, T5, T6 e T7, enquanto que na
amostra Controle houve uma diminuicdo significativa dos teores de proteinas e nas amostras
T1 (imersas em agua) e T2 (tratadas com NaCl) os teores de proteinas aumentaram
significativamente (p<0.05).

Relativo a perda de proteinas do camardo nas amostras durante a imersdo e/ou
armazenamento congelado, Damodaran et al. (2010) relatam que os nutrientes soliveis em
agua, incluindo proteinas, podem ser perdidos junto com o exsudato durante o
descongelamento. Segundo os autores, essa perda pode ser atribuida a quebra de proteinas por
enzimas proteoliticas que ndo sdo completamente inativadas durante o armazenamento
congelado. Entretanto, a retencdo de proteinas nas amostras tratadas pode ter ocorrido pelo
efeito dos aditivos na redugdo da desnaturacdo das proteinas e, consequentemente, na
diminuicdo da perda de gotejamento (MOAWAD et al., 2013).
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Damasceno e Gongalves (2019) encontraram valores de proteina de 26,57%, 23,19% e
22,44%, respectivamente, em camardo imerso por 60 minutos em Agua, Tripolifosfato de
sodio e Blend de fosfato. Apesar de os valores encontrados pelos pesquisadores terem sido
diferentes dos encontrados na presente pesquisa, 0s autores relatam, também, que o teor de
proteina possui relagcdo com o teor de umidade. Moawad et al. (2013) encontraram 19,13% de
proteina em camardo branco imerso em agua e 18,94% em camardo branco tratado com
solucdo de fosfato trissddico a 5%. Os resultados revelam que a carne do camardo possui um
alto teor de proteinas. De forma geral, a carne possui em torno de 77% de agua e 23%
proteina. Usando esses dados para criar uma relacdo média de umidade/proteina tem-se um
resultado de cerca de 3,35 (VAN-RUTH, et al., 2014). Esse célculo da relagdo entre umidade
total e proteina foi colocado como proposto para fornecer uma indicacdo da presenca de agua
em excesso na carne (SEAFISH, 2012).

Na Tabela 3 (GRUPO I) pode-se verificar os resultados dos valores médios da relacao
umidade/proteina (RUP) das amostras. Observou-se que o valor encontrado para a amostra
controle foi significativamente (p<0.05) menor que os observados para as amostras que foram
submetidas a primeira imersdao. O mesmo padrdo foi observado em relacdo aos resultados
obtidos para as amostras apds o 1° e 0 2° descongelamento.

Em relacdo aos valores de RUP das amostras submetidas a 22 imersdo (Tabela 3 —
GRUPO 1), observou-se que todos os tratamentos tiveram valores médios significativamente
(p<0.05) maiores quando comparados com o controle. Além disso, observou-se gue os valores
de RUP das amostras submetidas a 22 imersdo foram significativamente (p<0.05) maiores que
0s das amostras submetidas as etapas de 12 imersdo e 1° descongelamento. Na etapa de 2°
descongelamento, observou-se que as amostras Controle e T1 obtiveram 0s menores valores
de RUP (3,28 e 3,47, respectivamente) quando comparadas as demais amostras.
Relacionando-se os resultados das amostras ap0s o 2° descongelamento com os resultados das
amostras submetidas a 22 imersdo, constatou-se que as amostras T1, T2 e T5 tiveram valores
significativamente (p<0.05) menores que as amostras T3, T4, T6 e T7, que apresentaram
valores médios significativamente (p<0.05) iguais. Com isso, péde-se constatar que pode
haver um aumento na RUP quando o produto é imerso em solu¢Ges compostas por aditivos

umectantes. Entretanto, apds os descongelamentos, algumas amostras mantiveram seus
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valores e em outras diminuiram, o que mostra que a variacao nos valores depende do tempo,

namero de imers@es, concentracao e tipo de aditivo usado.

Tabela 3. Valores da Relagdo Umidade/Proteina do camardo fresco e tratado com aditivos

depois de dois ciclos de congelamento/descongelamento

GRUPO |
(Uma imersdo em aditivo alimentar + dois ciclos de congelamento e descongelamento)
Camardo Apds Apds Apds
Tratamentos fresco 12 imersdo 12 Descong. i 2% Descong.
Controle (C) 3,19+0,02%2  3,19+0,02%* 3,25+ 0,05 - 3,28 + 0,05
Agua (T1) 3,19 + 0,027 393+0,028°  3,72+0,088¢ - 3,61 +0,098¢
NaCl (T2) 3,19 + 0,027 3,74+0,02¢% 3,77 £ 0,048 - 3,78 £ 0,07800
TPF (T3) 3,19+0,02%2  3,92+0,138% 3,91 + 0,05 - 4,00 + 0,05CE>
CARNAL 961 (T4) 3,19+0,02%2  3,98+0,118% 3,96 + 0,03 - 3,97 0,06
NP-30 (T5) 3,19+0,02%2 3,91 +0,218% 4,09 + 0,05PED - 3,95 + 0,14CDED
BRIFISOL 450 (T6) 3,19+0,022 4,01+ 0,248°P 401 +0,08¢P> - 4,14 + 0,087
BRIFISOL S2 (T7) 3,19 + 0,027 4,44 +£0,13%0 422 +0,07% - 4,25 + 0,117
GRUPO I
(Duas imers6es em aditivo alimentar + dois ciclos de congelamento e descongelamento)
Camaréo Apos Apos Apos Apos
Tratamentos fresco 12 imersdo 12 Descong. 2% imersao 2% Descong.
Controle (C) 3,190,022 3,19 £0,02%*  325+0,05% 3,25+ 0,05% 3,28 + 0,067
Agua (T1) 3,190,022 3,93+0,028>0  3,72+0,08% 4,450,028 3,53 + 0,127«
NaCl (T2) 3,19+0,02%2  374+0,02¢ 3,77 +£0,048° 4,59 +0,07°0¢ 4,08 +0,078¢
TPF (T3) 3,190,022 3,92+0,138¢ 3,91 +0,05%° 4,42 +0,138C¢ 4,48 +0,268¢¢
CARNAL 961 (T4) 3,190,022 3,98+0,118 3,96 +0,03%° 4,54 +0,198CDEC 4,50 +0,14¢¢
NP-30 (T5) 3,19+0,022 391+0,218% 4,09 +0,05°E> 4,82 + 0,045 4,50 + 0,15
BRIFISOL 450 (T6) 3,19+0,02"2 4,01 £0,245°0b 4,01 +0,08°> 4,69 + 0,10PE° 4,59 +0,24¢¢
BRIFISOL S2 (T7) 3,19+0,02"2  444+0,13%®  422+0,07% 508 +0,36PF 4,98 +0,35¢¢

*Amostra sem imersdo em aditivos. Valores apresentados com média + desvio padrdo (n = 3). Letras minuscula diferentes na mesma linha
indicam diferenca significativa (p<0.05) entre as etapas de acordo com o teste de Tukey. Letras maiGsculas diferentes na mesma coluna
indicam diferenca significativa (p<0.05) entre os tratamentos de acordo com o teste de Tukey.

Os pesquisadores Van-Ruth et al. (2014) analisaram a relacdo entre umidade/proteina
(RUP) de varios produtos comercializados e determinaram um valor médio de 4,8 em
camardo resfriado. Em camardo congelado, os autores encontraram valores medios de 7,2,
resultados superiores aos encontrados na presente pesquisa. Lemos e Gongalves (2019)
observaram que as variaveis concentragdo da solucdo de aditivo e tempo de imersdo
influenciam na relacdo umidade/proteina. Os pesquisadores verificaram que, quanto maior a
concentracdo do aditivo, em cuja pesquisa foram utilizados os valores de 3%, 5% e 10%, a
relacdo umidade/proteina aumentou de forma proporcional. Além disso, 0s autores
constataram que quanto maior o tempo de imerséo, que variou de 30 a 120 minutos, maior foi

a relacdo umidade/proteina.
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Para Gongcalves (2017), a relacdo umidade/proteina (U/P) parece ser um método simples
para deteccdo excessiva de agua no pescado. No entanto, a variabilidade da composicéo
quimica do pescado, bem como a forma de como esse foi processado ou se foi submetido ao
pré-tratamento com aditivos umectantes, pode comprometer os valores sobre a relagdo U/P. O
uso de polifosfatos, em baixas concentragdes, aumentam a capacidade de retengdo de agua,
mesmo mantendo a relacdo U/P abaixo do limite legal. As espécies de peixes classificadas, de
acordo com o percentual de gordura, apresentam um aumento na relacdo U/P de acordo com o
incremento no percentual de gordura. Também deve-se levar em consideracdo se o peixe foi
congelado ou congelado-descongelado, pode ter alguma influéncia nos resultados da relagdo
U/P, o que demonstra possivel dificuldade de se fixar um limite. Essas informacGes devem ser
levadas em consideracdo quando se pretende utilizar esse parametro (relagdo U/P) como

indice de qualidade ou de inspecdo por parte dos fiscais agropecuarios federais.

5.2.2 Capacidade de Retencéo de Agua (CRA)

Na Tabela 4 (GRUPO 1), observou-se que as amostras tratadas com aditivos apds a 12
imersdo ndo diferiram significativamente (p<0.05) da amostra Controle (Fresca).

Essa igualdade pode estar relacionada ao fato de a amostra controle ainda estar integra e
com uma boa capacidade de retencdo de dgua. Apos o 12 descongelamento, as amostras T2,
T3, T4, T5 e T7 obtiveram valores de CRA significativamente (p<0.05) maiores que a
amostra controle. Observou-se que a amostra controle (fresca) teve o valor de CRA reduzido
significativamente (p<0.05) ap6s o primeiro descongelamento. Quando relacionados 0s
valores de CRA das amostras apds a 12 imersdo com as amostras apds o 1% descongelamento,
observou-se uma diminuigéo significativa apenas na amostra T6. Em relacdo aos resultados
apos o 22 descongelamento, nas amostras T2, T3, T5 e T7 foram determinados valores
significativamente (p<0.05) maiores que a amostra controle e T1, que foram
significativamente (p<0.05) iguais entre si. Ao se relacionar os valores do 12 descongelamento
com o do 22 descongelamento, observou-se uma diminuigéo significativa entre os resultados,
exceto a amostra T1 (imersa em agua), que obteve valores de CRA significativamente
(p<0.05) iguais.
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Tabela 4. Valores da Capacidade de Retencdo de Agua - CRA (%) do camardo fresco e

tratado com aditivos depois de dois ciclos de congelamento/descongelamento

GRUPO |
(Uma imersdo em aditivo alimentar + dois ciclos de congelamento e descongelamento)
Camaréo Apobs Apos Apos
Tratamentos fresco 12 imersdo 12 Descong. i 2% Descong.
Controle (C) 81,86 0,85 81,86 +0,85°82* 78,55+ 0,437 - 76,76 £ 0,384
Agua (T1) 81,86 +0,85%2  80,25+1,000 79,17 + 1,88ABCab - 77,23 £0,33A
NaCl (T2) 81,86 £0,85% 81,99 +0,13% 80,81 + 1,238¢a - 77,85 £ 0,0480
TPF (T3) 81,86 +0,85%2 80,53+ 0,147 80,80 + 1,148¢a - 78,86 + 0,200
CARNAL 961 (T4)  81,86+0,85°2 81,86 + 0,98782 80,45 + 0,632 - 77,60 £ 0,13A8BDb
NP-30 (T5) 81,86 £0,85%2 82,84 + 1,538 80,60 + 0,22¢2 - 78,25 +0,110b
BRIFISOL 450 (T6) 81,86 +0,85% 81,08 + 0,49 79,04 + 0,50A80 - 77,51 +0,31480c
BRIFISOL S2 (T7)  81,86+0,85% 82,731,498 80,89 + 0,302 - 78,27 +0,3780Ch
GRUPO I
(Duas imersdes em aditivo alimentar + dois ciclos de congelamento e descongelamento)
Camaréo Apobs Apbs Apos Apos
Tratamentos fresco 12 imersdo 12 Descong. 2% imersao 22 Descong.
Controle (C) 81,86 +0,85% 81,86 +0,85°%2%  7855+0,43”° 78,55+ 0,43 76,76 £ 0,384
Agua (T1) 81,86 +0,85%  80,25+1,00% 7917 +1,8878C2 7971 +113%8Ca 7428 +0,128°
NaCl (T2) 81,86 £0,85%®  81,99+0,13%2 80,81 +1,238%  8120+0,25% 7556 + 0,81AB°
TPF (T3) 81,86 £0,85% 80,53 +0,14% 80,80 +1,148% 8127 +0,37% 77,61 +£0,35¢¢
CARNAL 961 (T4) 81,86+0,85"2 81,86 + 0,08782 80,45+0,63% 81,54 +0,42¢ 77,68 £ 0,410
NP-30 (T5) 81,86 0,854 82,84+ 1,538 80,60 +£0,22° 81,35+ 0,34% 77,91 +£0,35¢¢
BRIFISOL 450 (T6) 81,86 +0,85% 81,08 + 0,49 79,04 £ 0,508 79,62 + 0,085 76,82 + 0,524
BRIFISOL S2 (T7) 81,86 +0,85% 82,73+ 1,498 80,89 £0,30° 80,99 +0,17¢ 78,15 £ 0,120

*Amostra sem imersdo em aditivos. Valores apresentados com média + desvio padrdo (n = 3). Letras minuscula
diferentes na mesma linha indicam diferenca significativa (p<0.05) entre as etapas de acordo com o teste de Tukey. Letras
mailsculas diferentes na mesma coluna indicam diferenca significativa (p<0.05) entre os tratamentos de acordo com o
teste de Tukey.

No GRUPO Il (Tabela 4), observou-se que ap0s a 22 imersao, os valores de CRA das
amostras T2, T3, T4, T5, T6 e T7 foram superiores a amostra controle, porém iguais a
amostra T1. Quando relacionados os valores da 2% imersdo com a primeira etapa de
descongelamento, observou-se que apenas a amostra T5 aumentou o valor de CRA. Entre as
amostras submetidas ao 2° descongelamento, as amostras T3, T4, T5 e T7 tiveram valores de
CRA significativamente (p<0.05) maiores quando comparados com a amostra Controle. Alem
disso, a amostra T1 obteve valor significativamente (p<0.05) menor que a amostra Controle.
Quando comparados os valores de CRA das amostras apds a 22 imersdo com as amostras apos
0 2° descongelamento, observou-se que houve uma diminuigdo significativa entre os
resultados de todas as amostras. Observou-se que o tempo (60 minutos) e a concentragdo dos
aditivos (5%) foram capazes de manter a CRA da maioria das amostras imersas em aditivos

apos um ciclo de congelamento-descongelamento.
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Segundo Kingwascharapong e Benjakul (2016), o processo de congelamento-
descongelamento causa desnaturacdo proteica e danos as fibras musculares. O aumento no
nimero de ciclos de congelamento e descongelamento causa espacamento nas fibras
musculares da carne de camardo. Apos analises histoldgicas, os autores verificaram que até
dois ciclos de congelamento e descongelamento o espagamento entre as fibras musculares foi
semelhante a amostra fresca, observando-se modificacdes quando as amostras de camardo
foram congeladas e descongeladas por mais de dois ciclos, quando a fibra muscular é rasgada
e 0s arranjos tornaram-se desordenados. Essas mudancas sdo provocadas por danos mecanicos
causados aos tecidos, 0 que gera maiores perdas de agua durante o descongelamento das
amostras (BOONSUMREJ et al., 2007). Segundo as pesquisas de Carneiro et al. (2013), o
aditivo tripolifosfato de s6dio causa mudancas na estrutura muscular da carne de camaréo, o
que explica os diferentes valores de CRA encontrados na presente pesquisa.

As diferencas entre os valores de CRA encontrados na presente pesquisa corroboram 0s
valores encontrados por Sampaio et al. (2001), que verificaram a agdo de diferentes solucdes
de fosfato em camardo de agua doce e encontraram valores significativamente diferentes de
CRA e reducdo do exsudato. Os autores verificam que nem sempre os fosfatos que acarretam
maior retencdo de agua sdo os mais eficientes na reducdo do exsudato de camardes
congelados e descongelados.

Segundo Karlsdottir (2009), a capacidade de retencdo de agua no musculo depende
principalmente das condicGes das proteinas miofibrilares, do espaco entre os filamentos e de
guanta agua esta localizada intracelularmente. Carneiro et al. (2013) encontraram valores de
CRA de 87,1g/100g e de 92,7g/100g em amostras de camardo in natura e amostras tratadas
com solucdo de tripolifostafo de sédio a 5%, respectivamente, indicando que o aditivo
influencia na retencdo de agua no muasculo do camardo. Os autores observaram, ainda, que ao
se aumentar o tempo de contato com o aditivo de 60 para 120 minutos, houve um aumento na
CRA de amostras. Assim, variacdes no tempo de imersdo provocam modificacdes nos valores
de CRA. Um dos efeitos causados pelos fosfatos na retencéo de agua esta relacionado com as
mudangas no pH muscular causadas pelo aditivo, alterando, assim, a capacidade de retencédo
de 4gua das proteinas. Outra explicacdo sobre o aumento da capacidade de retencdo de agua
causado pelo fosfato, deve-se ao fato desse aditivo dissociar a actomiosina da actina e da

miosina, bem como a despolimerizacdo de filamentos espessos e finos e, consequentemente,
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aumentar a solubilidade protéica, a CRA, a maciez e a agua ligada (GONCALVES et al.,
2008). De acordo com Wachirasiri et al. (2016), o fosfato age como polianion para aumentar a
CRA da carne e contribui para a estabilizacdo das proteinas contra a desnaturacdo durante o

congelamento e armazenamento congelado.

5.2.3 Potencial Hidrogeni6nico (pH)

Em relacdo aos resultados de pH (Tabela 5 — GRUPO 1) das amostras submetidas a 12
imersdo, observou-se que as amostras T4 e T5 tiveram valores significativamente (p<0.05)
superiores a amostra Controle. Quando comparados os resultados da 1? imersdo com 0s
resultados apds o 1° descongelamento, observou-se um aumento significativo (p<0.05) no
valor de pH de todas as amostras. Comparando-se os resultados das amostras apds o 1°
descongelamento com os dados das amostras ap6s 0 2° descongelamento, verificou-se que as

amostras T4 e T5 tiveram valores significativamente (p<0.05) menores.

Tabela 5. Valores de pH do camardo fresco e tratado com aditivos depois de dois ciclos de
congelamento/descongelamento

GRUPO |
(Uma imersé@o em aditivo alimentar + dois ciclos de congelamento e descongelamento)
Camaréo Apos Apos Apos
Tratamentos fresco 12 imersao 12 Descong. ) 22 Descong.
Controle (C) 6.56 +0.13”%%  6.56 £ 0.13ABCa* 7,02 + 0.09ACh - 6.96 + 0.14ABDb
Agua (T1) 6.56 £0.13%  6.61+0.05 6.97 +0.034 - 6.99 + 0.0548P
NaCl (T2) 6.56 £0.13"2  6.46 +0.0282 6.84 + 0.068" - 6.95 + 0.08%8P
TPF (T3) 6.56 £0.13"2  6.58 +0.11ABCa 7.08 +0.01¢P - 7.07 +0.0678P
CARNAL 961 (T4) 6.56 £0.13%  6.82 +0.04%° 7.14 £0.05 - 6.99 +0.0184
NP-30 (T5) 6.56 £0.13%2  7.44 +0.17%0 7.87 £0.050¢ - 7.58 £0.02¢P
BRIFISOL 450 (T6) 6.56 £0.13% 6,49 +0.07AB2 6.82 £ 0.0280 - 6.77 + 0.040b
BRIFISOL S2 (T7) 6.56 +0.13”2  6.79 +0.08°P2 7.05 +0.03¢ - 7.06 + 0.03°
GRUPO I |
(Duas imersdes em aditivo alimentar + dois ciclos de congelamento e descongelamento)
Camarao Apos Apbs Apobs Apos
Tratamentos fresco 12 imersao 12 Descong. 2% imersdo 28 Descong.
Controle (C) 6,56 £ 0,132 6,56 + 0,13ABDax 7,02 +0,09ACP 7,02 £0,00% 6,96 + 0,14AD0
Agua (T1) 6,56 £0,13% 6,61+ 0,05 6,97 + 0,034 6,79 +0,078¢ 6,95 + 0,074
NaCl (T2) 6,56 + 0,13 6,46 + 0,028 6,84 + 0,068 6,67 +0,02¢¢ 6,68 + 0,065
TPF (T3) 6,56 £0,13”2 6,58 + 0,11A8Da 7,08 £0,01¢ 7,07 £0,09A0 7,14 +0,020¢
CARNAL 961 (T4) 6,56 £0,13%2 6,82 +0,04E0 7,14 £0,05¢ 7,210,040 7,27 + 0,055
NP-30 (T5) 6,56 £0,13% 7,44 +0,17% 7,87 +0,05°¢ 8,62 + 0,05E¢ 8,24 + 0,06
BRIFISOL 450 (T6) 6,56 £0,13” 6,49 + 0,078 6,82 + 0,028 6,74 +0,038¢ 6,98 + 0,05
BRIFISOL S2 (T7) 6,56 + 0,132 6,79 + 0,08PE2 7,05 + 0,03 7,11 £0,11AP% 721 +0,01F°

*Amostra sem imersdo em aditivos. Valores apresentados com média + desvio padrdo (n = 3). Letras minuscula diferentes na mesma linha
indicam diferenga significativa (p<0.05) entre as etapas de acordo com o teste de Tukey. Letras maiUsculas diferentes na mesma coluna
indicam diferenca significativa (p<0.05) entre os tratamentos de acordo com o teste de Tukey.
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No GRUPO Il (Tabela 5), entre as amostras submetidas a 22 imersdo e ao 2°
descongelamento, verificou-se que o valor de pH da amostra T5 foi significativamente
(p<0.05) superior as demais amostras. Porém, verificou-se que houve um aumento
significativo (p<0.05) dos resultados das amostras ap0s a 2 imersdo e ap0s o 2°
descongelamento quando comparados com os da 12 imersdo. O valor inicial de pH do camaréo
tratado com aditivos aumentou de 6,56 (amostra fresca) até 8,62 (amostra tratada com aditivos)
e pequenas alteracdes nos valores de pH foram encontradas ao longo do periodo da pesquisa.
Em comparacdo com a amostra fresca e a imersa em agua, os valores de pH das amostras
imersas em fosfatos foram maiores devido a capacidade de tamponamento dos fosfatos.
Sampaio et al. (2001) encontraram na carne do camarao de agua doce fresco um pH proximo
da neutralidade (7,38), inferior ao encontrado na presente pesquisa.

Moawad et al. (2013) obtiveram em camardo branco apés tratamento com fosfato
valores que variaram de 6,83 para 6,95 em amostras imersas em agua e em fosfato,
respectivamente. De acordo com os resultados encontrados pelos autores, o pH do camaréo
aumentou acentuadamente ap0s 6 meses de armazenamento congelado a -20°C. Nesse
contexto, Hui et al. (2006) afirmam que as enzimas microbianas liberadas antes do
congelamento podem contribuir para mudangas no pH e perda de qualidade durante o
armazenamento congelado. Sundararajan (2010) relatou um valor inicial de pH de 7,0, que
aumentou para 7,4 apds 180 dias de armazenamento congelado de camarao branco a -21°C. O
aumento do pH pode estéa relacionado ao acimulo de compostos alcalinos, como TMA, TVB,
aminas volateis e amonia (SRIKET et al., 2007).

Wachirasiri et al. (2016) encontraram o valor de pH de 6,5 em amostras de camaréo
branco in natura e 7,0 em amostras tratadas apenas com a solugdo de NaCl (3%). Os
pesquisadores encontraram valor de pH igual a 8,5 em amostras de camardo branco tratadas
com o aditivo tripolifosfato (4%) adicionado de NaCl (3%). Esses resultados séo semelhantes
aos resultados obtidos no presente estudo. Ao analisarem camarao L. Vannamei, Carneiro et al.
(2013) encontraram um pH medio de 6,4 em camardo in natura e de 7,2 em camaréo tratado
com tripolifosfato de sodio. Os resultados citados por esses autores sdo comparaveis aos
resultados obtidos na presente pesquisa. O aumento do valor de pH é um fator de extrema
importancia na retencdo de dgua do pescado, pois desloca a proteina para distante do ponto

isoelétrico (pH 5,1). Assim, ha um aumento da distancia entre as cadeias dos polipeptidios e
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um aumento no espago para retengdo de dgua (CARNEIRO et al., 2013). O aumento do pH
associado a utilizacdo de fosfato aumenta a forca de repulsdo e, consequentemente, a
solubilizacédo de proteinas musculares (RATTANASATHEIRN et al., 2008).

5.2.4 Andlise de fosfato

A Tabela 6 expde os resultados do teor de fosfato da amostra controle apds dois ciclos
de congelamento e descongelamento e das amostras imersas em aditivos alimentares apos

dois ciclos de congelamento e descongelamento.

Tabela 6. Teores de fosfato (g/100g) do camardo fresco e tratado com aditivos depois de dois
ciclos de congelamento/descongelamento

GRUPO |
(Uma imersdo em aditivo alimentar + dois ciclos de congelamento e descongelamento)
Camaréo Apos Apos Apos
Tratamentos fresco 12 imers&o 12 Descong. i 22 Descong.
Controle (C) 0.29 £0.01%2  0.29 +0.017* 0.63 + 0.05% - 0.66 + 0.00A°
Agua (T1) 0.29 +0.014 0.31 +0.02 0.61 +0.014 - 0.59 + 0.0548b
NaCl (T2) 0.29+0.01%  0.35+0.11% 053 +0.07A% - 0.59 +0.038°
TPF (T3) 0.29+0.01”2  0.95+0.11800 0.98 +0.0280 - 0.92 +0.05%
CARNAL 961 (T4) 0.29 £0.01”2  0.95 +0.058 1.01 £0.018 - 0.93 +0.02¢°
NP-30 (T5) 0.29 +0.01 0.58 +0.01¢P 0.61 + 0.00%° - 0.57 +0.048
BRIFISOL 450 (T6) 0.29 £ 0.017 1.12 £0.03% 1.03 £ 0.078¢% - 0.85 +0.01¢¢
BRIFISOL S2 (T7) 0.29 + 0.017 1.11 +£0.0200 1.07 +£0.03¢ - 0.81 + 0.06°°
GRUPO I
(Duas imersdes em aditivo alimentar + dois ciclos de congelamento e descongelamento)
Camarao Apos Apos Apo6s Apos
Tratamentos fresco 12 imersao 12 Descong. 2% imersdo 2% Descong.
Controle (C) 0.29 £0.01%2  0.29 +0.0172* 0.63 + 0.054 0.63 + 0.05 0.66 + 0.00°
Agua (T1) 0,29 + 0,017 0,31 + 0,027 0,61 0,017 0,44 % 0,008¢ 0,51 + 0,028
NaCl (T2) 0,290,012  0,35+0,1140¢ 0,53 +0,077 0,26 +0,01¢¢ 0,52 + 0,008
TPF (T3) 0,29 £0,012 0,95 +0,1180P 0,98 + 0,028° 1,24 + 0,05PE¢ 1,32 £0,03%
CARNAL 961 (T4) 0,29 + 0,014 0,95 + 0,058 1,01 £0,018 1,33 £0,03%° 1,28 £0,07¢
NP-30 (T5) 0,29 + 0,017 0,58 +0,01¢ 0,61 + 0,007 0,45 +0,0384 0,47 +0,01P¢
BRIFISOL 450 (T6) 0,290,012  1,12+0,03%% 1,03 +0,078% 1,21 + 0,04E¢ 1,22 +0,07¢¢
BRIFISOL S2 (T7) 0,29 + 0,014 1,11 + 0,020 1,07 +0,03% 1,24 + 0,05PE¢ 1,33 +0,01%

*Amostra sem imersao em aditivos. Valores apresentados com média + desvio padrao (n = 3). Letras mindscula diferentes
na mesma linha indicam diferenca significativa (p<0.05) entre as etapas de acordo com o teste de Tukey. Letras
maiusculas diferentes na mesma coluna indicam diferenca significativa (p<0.05) entre os tratamentos de acordo com o
teste de Tukey.

O valor médio de fosfato na amostra fresca (Controle) foi de 0,299/100g, valor
significativamente (p<0.05) igual as amostras T1 (0,31 g/100g) e T2 (0,35 g/100g), imersas

em agua e em solucdo com NaCl, respectivamente e significativamente (p<0.05) menor que
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0s demais tratamentos. Em relacdo aos resultados apds o 1° descongelamento, os resultados
das amostras Controle, T1, T2 e T5 foram significativamente (p<0.05) iguais entre si, porém
menores que as amostras T3, T4, T6 e T7. Entre os resultados da analise de fosfato das
amostras ap0s 0 2° descongelamento, observou-se que as amostras T3, T4, T6 e T7 obtiveram
0s maiores valores, o que se justifica pelo fato de essas amostras terem sido tratadas com
aditivos que continham fosfato em sua composi¢do. Em relacdo a amostra Controle, verificou-
se que apds o 1° descongelamento o valor medio de fosfato aumentou quando comparado com
o teor de fosfato da amostra fresca. Esse aumento pode ser explicado devido a perda de agua
da amostra e, com isso, aumento da concentragéo do fosfato natural.

No GRUPO Il (Tabela 6), apds a 22 imersao, observou-se que as amostras T1, T2 e T5
obtiveram os menores valores de fosfato, fato que se justifica pelo fato de as amostras terem
sido tratadas com solucBes com aditivos sem fosfato na sua composicdo. Apds o 2°
descongelamento, verificou-se 0 mesmo comportamento nessas amostras, que tiveram valores
significativamente (p<0.05) menores que as demais. O resultado de fosfato (P2.Os) da amostra
fresca foi proximo do valor observado por Gongalves et al. (2008), que encontraram 0,32% de
fosfato em camardo vermelho cru. Os pesquisadores determinaram 0,42% de fosfato em
amostras imersas em solucéo a 5% de tripolifosfato e 0,46% em amostras imersas em blend
de fosfato, valores inferiores aos encontrados nas amostras tratadas com aditivos na presente
pesquisa. Segundo os autores, solugdes a 5% de tripolifosfato e blend de fosfato podem ser
usadas para evitar perdas no descongelamento de pescado, além de perdas relacionadas com o
cozimento. A fim de reduzir a pratica de fraudes na industria pesqueira, 0 tratamento com
fosfatos deve ser suficiente apenas para produzir o efeito tecnoldgico.

De acordo com Kaufmann et al. (2005), a presenca de tracos de polifosfatos inorganicos
em pescado é um indicativo de que as amostras foram submetidas a prévio tratamento com
polifosfatos. Os autores declararam que a pratica de tratamento de pescado com fosfatos é
legal, porém os beneficios econdmicos criados pela introducdo de dgua em produtos de alto
valor de mercado parece ser a principal justificativa para o uso de polifosfatos, de forma que o
uso desses aditivos deve ser declarado. O Codex Alimentarius (2018) estabelece o limite de
2200 mg/kg de fosforo (0,22 g P/100g ou ~0,5 g P20s /100g) em camarBes crus ou
congelados. Os niveis de fosfato no camardo dependem da temperatura, do pH, das condicoes

de armazenamento, das espécies analisadas e da localizacdo geografica (OMAR et al., 2016).
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Os fosfatos tém efeitos mais pronunciados no rendimento apds as amostras serem
descongeladas e submetidas a tratamento térmico. Os resultados observados na presente
pesquisa corroboram os resultados encontrados por Gongalves et al. (2008), que informaram
que os fosfatos possuem acOes diferentes para cada espécie de pescado e observaram que a
perda de gotejamento apds o descongelamento é maior em amostras ndo tratadas com aditivos
umectantes. Os pesquisadores informaram, ainda, que o pescado de boa qualidade,
devidamente congelado e frio, desenvolve pouco gotejamento, entretanto, em temperaturas
muito altas pode haver grande perda por degelo. Assim, o tratamento com fosfatos antes do

congelamento pode reduzir a perda de liquido, mas ndo impede a deterioragdo do pescado.

5.2.5 Anélise de sddio

Na Tabela 7 (GRUPO 1), apés a 12 imersao, observou-se que as amostras T2, T3, T4, T5,
T6 e T7 tiveram valores de sodio que variaram de 133,56mg/100g (T4) a 485,44mg/100g (T5),
valores significativamente (p<0.05) superiores as amostras Controle e T1. Isso pode ser
explicado pelo fato de as primeiras amostras terem sido tratadas com aditivos que continham
sodio em sua composicdo. A amostra T1 obteve o menor teor de sédio (86,53mg/100g),
inclusive quando comparada com a amostra controle (Fresca), que obteve um valor médio de
117,84mg/100g. Isso pode ser explicado pelo fato de a amostra T1 ter sido imersa apenas em
agua e, assim, ocorreu uma dilui¢do dos ions sddio presentes na carne do camardo. Apés o 1°
e 0 2° descongelamento, observou-se que a amostra T1 obteve os menores valores de sédio,
com 111,54 e 101,69mg/100g, respectivamente. Apds essas duas etapas, verificou-se que as
amostras T2 e T5 obtiveram os maiores teores de sddio. Comparando-se o0s resultados entre as
etapas 1% imerséo e 1° descongelamento (Tabela 7 — GRUPO 1), constatou-se que houve um
aumento no teor de sédio em todas as amostras, 0 que pode ser explicado por uma possivel
concentracdo de sodio nas amostras apds a perda de &gua durante o descongelamento.
Relacionando-se os valores encontrados apds o 1° descongelamento com os resultados apds o
2° descongelamento, observou-se que houve uma diminuig&o significativa do teor de sddio de
todas as amostras. 1sso pode ter ocorrido por uma possivel saida de sédio durante o drip no 2°
descongelamento, ocasionado por provaveis danos a estrutura da carne do camarao devido ao

processo de recristalizacdo e desestabilizacdo das proteinas.
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Tabela 7. Teores de sodio (mg/100g) do camaréo fresco e tratado com aditivos depois de dois

ciclos de congelamento/descongelamento

GRUPO |
(Uma imersdo em aditivo alimentar + dois ciclos de congelamento e descongelamento)
Camarédo Apos Apos Apbs
Tratamentos fresco 12 imersao 12 Descong. i 22 Descong.

Controle (C) 117.84 + 1.117%  117.84 +1.11%*  128.23 + 1.504° - 119.18 + 2.93A4
Agua (T1) 117.84 + 1,11 8653 +1.318> 11154 +2.268¢ - 101.69 + 0.498¢
NaCl (T2) 117.84 + 1,117 39343 +1.15%> 572.63 + 12.58C¢ - 400.60 + 7.65°
TPF (T3) 117.84 +1.117% 27439 +6.67%°  314.13 +3.870¢ - 265.08 + 2.4300
CARNAL 961 (T4)  117.84+1.11% 13356 +2.405°  191.42 + 3.13E¢ - 120.08 + 0.59A¢
NP-30 (T5) 117.84 £ 1.11A% 48544 + 2452F°  558.07 + 1.33C¢ = 390.69 + 4.23%d
BRIFISOL 450 (T6) 117.84+1.114 228.03 +2.43%0 279,74 +0.32F¢ - 262.32 +0.320d

BRIFISOL S2 (T7)

117.84 + 11,1172

264.75 + 0.33P0

404.59 + 1.916¢

288.32 + 1.36™

GRUPO I
(Duas imers6es em aditivo alimentar + dois ciclos de congelamento e descongelamento)
Camardo Apos Apos Apbs Apo6s
Tratamentos fresco 12 imersdo 12 Descong. 2% imerséo 22 Descong.

Controle (C) 117,84 £ 1,117 117,84 + 1,117 12823 + 1504 128,23 + 1,50~ 119,18 + 2,934
Agua (T1) 117,84 +1,11%  86,53+1,318>  111.54+2.268 9587 +0,708¢ 91,84 + 1,388¢
NaCl (T2) 117,84 +1,11% 39343 +1,15% 572.63 +12.58°c 840,55 + 2,51 826,85 + 3,72C¢
TPF (T3) 117,84 +1,11%8 274,39 +6,67°  314.13 +3.870¢ 522,56 + 1,570 481,89 + 1,820¢
CARNAL 961 (T4) 117,84 +1,11A% 13356 +2,405>  191.42 +3.135¢ 274,24 + 3,055 227,80 + 2,97Ee
NP-30 (T5) 117,84 + 1,117 48544 + 24527  558.07 +1.33C¢ 626,90 + 3,19 617,75 + 1,81
BRIFISOL 450 (T6) 117,84+ 1,11% 22803 +2,43% 27974 +0.32F 391,53 + 1,46%¢ 385,65 + 9,68C¢
BRIFISOL S2(T7)  117,84+111% 264,75+0,33%" 404,59 + 1.916° 638,22 + 0,79 534,22 + 6,49He

*Amostra sem imersdo em aditivos. VValores apresentados com média + desvio padrdo (n = 3). Letras minGscula diferentes na mesma linha
indicam diferenca significativa (p<0.05) entre as etapas de acordo com o teste de Tukey. Letras mailsculas diferentes na mesma coluna
indicam diferenca significativa (p<0.05) entre os tratamentos de acordo com o teste de Tukey.

Na Tabela 7 (GRUPO II), observou-se que nas etapas de 2% imersdo e 2°
descongelamento, todas as amostras obtiveram valores de sodio significativamente (p<0.05)
diferentes. Na amostra T1, encontrou-se 0os menores valores (95,87mg/100g e 91,84mg/100g,
respectivamente), o que pode ter ocorrido pela diluicdo dos componentes da carne de camaréo,
incluindo o sodio, em virtude de a amostra ter sida imersa em agua. A amostra T2, tratada
com solucdo de NaCl, obteve os maiores teores de sodio (840,55 e 826,85mg/100g,
respectivamente).

O NaCl ¢ adicionado a carne para melhorar a sua ligacdo e aumentar a retencdo de agua
e quando sofre dissociacdo, os ions CI" podem entrar no musculo, neutralizando, assim, as
cargas positivas. Como consequéncia, as interacdes i6nicas entre os filamentos de actina e
miosina sdo reduzidas. Isso poderia aumentar a migracdo de agua para o0 musculo e,
simultaneamente, o NaCl poderia entrar no musculo, como indicado pelo aumento do teor de
sodio e cloreto das amostras de camardo tratado (KINGWASCHARAPONG; BENJAKUL,

2016). Segundo Wangtueai e Vichasilp (2015), o NaCl penetra na carne durante a imersao e,
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geralmente, tem efeito sinérgico com o fosfato na melhoria da qualidade do camardo. De
acordo com Jiang et al. (2019), utilizado em uma concentracdo 6tima, o NaCl aumenta a CRA
e a estabilidade do pescado durante o armazenamento congelado. Apods o descongelamento, a
perda de liquido da carne de camardo geralmente ocorre devido a desnaturacéo das proteinas
durante o congelamento. Segundo Wachirasiri et al. (2016), o NaCl pode aumentar a CRA da
carne e melhorar a textura em produtos cozidos apds congelamento-descongelamento.

De acordo com os resultados no presente trabalho, as amostras controle (Fresca) e T1
(tratada com &gua) apresentaram a menor concentracdo de sddio. Enquanto que as amostras
imersas em solucbes com aditivos a 5% (60 min) obtiveram o maior teor de sddio entre os
tratamentos. Possivelmente, isso se deve a composicdo quimica do aditivo e seu tempo de
contato com a amostra. Andrade et al. (2009) encontraram um teor de sddio de 163,20g/100g
em amostras de camardo Penaeus brasiliensis congelado, valor superior aos encontrados na
presente pesquisa.

Damasceno e Gongalves (2019) determinaram o teor de sédio em amostras de camarédo
fresco e tratado com aditivos umectantes. Os pesquisadores encontraram o valor de
50mg/100g em camardo imerso em agua e 250mg/100g em amostras tratadas com
tripolifosfato apds o tempo de 60 minutos, valores inferiores aos encontrados na presente
pesquisa. Essa diferenca pode ser explicada pelo fato de as amostras analisadas neste trabalho
terem sito tratadas previamente com metabissulfito de sodio. Segundo Wangtueai e Vichasilp
(2015), que analisaram a acdo do fosfato e do NaCl nas propriedades fisicas de filés de Tilapia
do Nilo, a concentracdo dos fosfatos, a concentracdo de NaCl e o tempo de imersdo sdo

fatores significativos para as propriedades fisicas de pescado congelado.

5.2.6 Analise de Componentes Principais (ACP)

A Anélise de Componentes Principais (ACP) foi usada para resumir e analisar os
resultados mais expressivos entre as amostras dos seguintes grupos: Grupo 1 (amostras
submetidas a uma etapa de imersao e 2 etapas de congelamento-descongelamento) e Grupo 2
(amostras submetidas a duas etapas de imersdo e 2 etapas de congelamento-
descongelamento). Os trés primeiros componentes descreveram 86,96% da variacéo total das
amostras no conjunto de dados. O 1° componente principal (CP1), que representou 51,91% da

variabilidade, descreveu com mais representatividade as variaveis RUP e umidade, com as
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quais apresentou associacdo positiva, e apresentou associacdo negativa com a variavel
proteina. O 2° componente principal (CP2), representando 19,90% da variabilidade,
demonstrou com maior representatividade as variaveis CRA e umidade. Em relacdo ao 3°
componente principal (CP3), que explicou 15,15% das informacGes, a maior
representatividade foi observada nas varidveis pH e sddio (correlacdo positiva) e fosfato
(correlacdo negativa) (APENDICE K).

Na Figura 5, observou-se que uma Unica imersdo das amostras em aditivos associou-se
aos maiores valores de CRA, umidade e proteina, enquanto que duas imersbes estiveram
associadas aos maiores valores de RUP, pH, fosfato e sddio. No Componente 1, as amostras
tratadas com aditivos fosfatados associaram-se aos maiores valores de RUP (correlagéo
positiva) e aos menores valores de proteina (correlacdo negativa), indicando que o ganho de
agua associado ao uso desses aditivos ocasionou uma menor concentracdo de proteinas nas
amostras. Analisando-se o0 Componente 2 (lado positivo), constatou-se que as amostras T3, T5
e T7, submetidas a apenas uma imerséo em aditivos, demonstraram maior expressividade para
a variavel CRA, confirmando que, de acordo com a presente pesquisa, uma imersao em
aditivos umectantes é suficiente para manter e/ou aumentar a CRA das amostras.

No lado positivo do Componente 3 estdo agrupadas as amostras tratadas com NaCl e
NP-30. O tratamento com esses aditivos mostrou uma maior expressividade em relacdo as
variaveis pH e sodio. No lado negativo do Componente 3 estdo agrupadas todas as unidades
amostrais referentes aos tratamentos com aditivos fosfatados, mostrando que o tratamento
com esses aditivos foi capaz de aumentar a concentracdo de fosfato das amostras.

As amostras Controle, apds ser submetida ao segundo descongelamento, e T1 (imersa
em &gua) ndo demonstraram expressividade em relacdo as variaveis analisadas. De modo
geral, de acordo com a presente pesquisa, observou-se que duas imerses em aditivos ndo sdo
necessarias para melhorar as caracteristicas fisico-quimicas do camardo. Gudjonsdottir et al.
(2011) analisaram amostras de camardo Pandalus borealis tratadas com NaCl e polifosfato e
usaram a andlise de componentes principais para investigar possiveis semelhancas e
diferengas entre algumas variaveis, como pH, umidade, fosfato e proteina. Semelhante ao
observado no presente estudo, os pesquisadores verificaram correlacdo entre as variaveis
umidade e pH (correlacdo positiva) e proteina (correlacdo negativa). Os autores observaram,

ainda, correlacdo negativa entres as variaveis pH e fosfato.
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Figura 5. Andlise de Componentes Principais (ACP) dos parametros fisico-quimicos avaliados das amostras
Controle e das tratadas em agua (T1), NaCl (T2), TPF (T3), CARNAL 961 (T4), NP-30 (T5), BRIFISOL 450
(T6), BRIFISOLS2 (T7), ap6s dois ciclos de descongelamento. CP 1, CP 2 e CP 3 descrevem 51,91%, 19,90% e
15,15% da variacdo total, respectivamente. Os nimeros 1 e 2 ao final dos tratamentos referem-se as amostras
que foram tratadas com uma ou duas imers@es nas solu¢Ges com aditivos, respectivamente.
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5.2.7 Limites x Legislacao

Observou-se que os resultados de RUP, pH, Fosfato e Sodio das amostras tratadas com
solugdes de aditivos variaram durante as diversas etapas da pesquisa. Os resultados
considerados dentro e fora dos limites estabelecidos pela legislacdo estdo sumarizados no
Quadro 2.

QUADRO 2. Resultados considerados dentro e fora dos padrées de RUP, pH, Fosfato e Sodio nas
amostras de camardo ap6s dois ciclos de imersdo em aditivos umectantes e dois de
congelamento/descongelamento

GRUPO |
(Uma imersé@o em aditivo alimentar + dois ciclos de congelamento e descongelamento)
Rup® pH(Z) Fosfato®) Sodio™
Tratamento <6,0 <785 <1% <202mg/100g

11 1> - 20 Juw 1 - 20 Ju 1> - 20 ]u 1D - 2D
Controle (C) v v v v v v v v v v v v
Agua (T1) v v v v v v v v v v v v
NaCl (T2) v v v v v v v v v x x x
TPF (T3) v v v v v v v v v x x x
CARNAL 961 (T4) v v v v v v v x v 4 v v
NP-30 (T5) v v v v x v v v v x x x
BRIFISOL 450 (T6) v v v v v v x x v x x x
BRIFISOL S2 (T7) v v v v v v x x v x x x

GRUPO I
(Duas imersdes em aditivo alimentar + dois ciclos de congelamento e descongelamento)
rRupP® pH(Z) Fosfato® Sodio™
Tratamento <6,0 <785 <1% < 202mg/100g

1 1> 21 20 [ 1> 2t 20 Ju 1> 21 20 Jiu 1D 21 2D
Controle (C) v v v v v v v v v v v v 4 v v v
Agua (T1) N v v v v v v v v v v v v v
NaCl (T2) v v v v v v v v v v v v x x x x
TPF (T3) v v v v v v v v v v x x x x X x
CARNAL 961 (T4) v v v v v v v v v x x x v v x x
NP-30 (T5) v v v v v @ x x x v v v v |x x x  x
BRIFISOL 450 (T6) v v v v v v v v x x x x x x x x
BRIFISOL S2 (T7) v v * v v v v v x x x x x x x x

(v) Dentro dos padrdes; (¥) Fora dos padrdes; RUP = Relacdo Umidade/Proteina; 11 = Apds 12 imersdo; 21 = Ap06s 22 imersao;
1D = Ap6s 12 descongelamento; 2D = Ap6s 22 descongelamento. (1) - BRASIL (2017b); (2) - BRASIL, (2017a); (3) -
Codex Alimentarius (2018); (3) - TACO (2011).

No que se refere a RUP, a Instru¢cdo Normativa n° 21, de 31 de maio de 2017 (BRASIL,
2017b) limita em: maximo de 6,00 (seis inteiros), exceto para as espécies Oreochromis sp. e
as espécies das familias Salmonidae, Clupeidae e Scombridae, que deve ser no maximo 5,00
(cinco inteiros); e as espécies das familias Paralichthyidae, Ophidiidae, Serranidae e

Pleuronectidae, que deve ser no maximo de 6,50 (seis inteiros e cinguenta décimos).
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Considerando o valor normatizado para a maioria do pescado (maximo 6,00), nenhuma
amostra analisada ficou acima do estabelecido, visto que os resultados encontrados variaram
de 3,19 a 5,08. Sendo assim, pdde-se verificar que mesmo apos dois ciclos de imersdao em
aditivos umectantes, a RUP aumentou, mas ndo ultrapassou o limite estabelecido por lei.

Para os resultados de pH, apenas a amostra tratada com blend de sais (T5) ficou acima
do limite estabelecido por lei no Brasil (7,85) (BRASIL, 2017a). Apesar de o aditivo fosfato
ser um composto alcalino, na concentracdo de 5% e com tempo de imerséo de 60 minutos nao
foi capaz de aumentar o pH a ponto de ultrapassar o limite determinado por lei.

No Brasil, ndo ha limite para o uso de aditivos estabelecido em lei. No entanto, durante
0 glaciamento, pode-se utilizar agua, adicionada ou ndo de aditivos, a fim de formar uma
camada protetora de gelo na superficie do peixe congelado e evitar a oxidacdo e a
desidratacdo (BRASIL, 2017).

De acordo com o Codex Alimentarius (2018), o nivel maximo de fosfato toleravel em
camardo congelado é de 1% no produto final (considerando-se o fosfato natural e o
adicionado), expresso como P20s.

Na presente pesquisa, os teores de fosfato nas amostras C, T1, T2, T3 e T5 (Quadro 2 -
primeira etapa), apdés uma etapa de imersdo e ap6és o primeiro ciclo de
congelamento/descongelamento, ficaram dentro do limite estabelecido. Ap6s uma etapa de
imersdo e dois ciclos de congelamento/descongelamento, todas as amostras ficaram dentro do
limite estabelecido por lei. Em relacdo as demais amostras que foram imersas em aditivos
fosfatados, a amostra T4 ficou dentro do limite apds a 1% imersdo e apés o 2°
descongelamento, enquanto que as amostras T6 e T7 ficaram dentro do limite estabelecido
apenas ap6s o 2° ciclo de congelamento/descongelamento. Apés a 22 imersdo das amostras em
aditivos que continham fosfato e apds os dois ciclos de congelamento/descongelamento (ver
Quadro 2 — GRUPO 11), observou-se que todas as amostras tratadas com aditivos fosfatados
ficaram acima do valor estabelecido pelo Codex Alimentarius (2018). No entanto, segundo a
Agéncia Canadense de Inspecdo de Alimentos (CFIA, 2014), o musculo do camardo contém
fosfatos naturais na quantidade média de 1,6%. Essa legislacdo limita em 2,1% a quantidade
méaxima de fosfato em carne de camardo, considerando-se o fosfato natural e o adicionado. Na
presente pesquisa, o teor de fosfato encontrado em todas as amostras ficou abaixo do

estabelecido pela legislacdo canadense.
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Em relacdo aos resultados do teor de sédio, o limite proposto aceitvel na pesquisa foi
baseado na Tabela Brasileira de Composi¢do de Alimentos (TACO, 2011). Como todos os
aditivos utilizados no estudo continham sdédio, houve aumento em todos os resultados quando
comparados ao Controle e a amostra T1 (imersa em agua). Porém, a amostra T4, com apenas
uma imersdo no aditivo CARNAL 961, que continha a menor proporcdo de sédio em sua
composi¢do, foi a Unica amostra que apos a 1% imersdo e ap6s os dois ciclos de
congelamento/descongelamento ficou dentro do limite estabelecido (Quadro 2 — GRUPO 1).
Apbs a segunda etapa de imersdo e o segundo ciclo de congelamento/descongelamento, o teor
de sodio de todas as amostras tratadas com aditivos ficou acima dos valores informados pela
TACO (ver Quadro 2 — GRUPO II).
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6. CONCLUSAO

Todos os aditivos utilizados nesta pesquisa promoveram menor perda de agua por
gotejamento (drip loss) e mantiveram a capacidade de retencdo de agua apds duas imersdes e
apos o primeiro descongelamento. No entanto, apds o segundo descongelamento, as perdas de
exsudato foram maiores. Assim, o tratamento com fosfato melhorou a qualidade do camaréo
submetido a um ciclo de congelamento/descongelamento e, além disso, aditivos ndo
fosfatados podem ser uma alternativa para melhorar a qualidade do camardo branco
congelado.

Ap0s imersdo das amostras nos aditivos, os teores de umidade aumentaram e os valores
de proteina diminuiram. Assim, a RUP agiu harmonicamente com os resultados de umidade e
proteina. Para os valores de pH, teor de fosfato e de sddio, verificou-se que os valores
aumentaram quando as amostras foram tratadas com aditivos umectantes ap6s os 2 ciclos de
congelamento/descongelamento.

A eficécia dos aditivos umectantes na retencdo de agua dependeu do nimero de ciclos
de congelamento/descongelamento. Assim, verificou-se que os aditivos foram capazes de
manter ou aumentar a CRA das amostras de camardo tratados. Os aditivos que
proporcionaram os maiores valores de retencdo de agua nas amostras de camarao ap6s 0s dois
ciclos de imersdo e dois ciclos de congelamento/descongelamento foram TPF, CARNAL 961,
NP-30 e BRIFISOL S2.

Por meio da Andlise de Componentes Principais, observou-se que duas imersdes e 0s
diferentes aditivos utilizados foram determinantes para o comportamento das variaveis
umidade, proteina, RUP, CRA, pH, fosfato e sddio, evidenciando-se que a composicdo dos
aditivos utilizados e o nimero de imers6es influenciaram o conjunto de dados analisados.

Apbs os dois ciclos de congelamento/descongelamento, a RUP das amostras tratadas
com aditivos umectantes aumentou em relacdo a amostra fresca. Mesmo utilizando os aditivos
umectantes na concentracdo e tempo sugeridos na pesquisa, observou-se um aumento na
relacdo umidade/proteina, porém essa relagdo ndo foi capaz de ser utilizada como parametro
indicativo de fraude em camardo congelado tratado com aditivos umectantes, em virtude de os
resultados estarem dentro dos limites estabelecidos pela legislacdo, demostrando que esse

parametro deve ser reavaliado.
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APENDICES

APENDICE A. Analise de Umidade: método — 950.46 (AOAC, 2011).

39.1.02
AOAC Official Method 950.46
Loss on Drying (Moisture) in Meat
First Action 1950
A. Drying in vacuo at 95°-100°C (Final Action)*

Proceed as in 934.01 (see 4.1.03). (Not suitable for high fat
products such as pork sausage.)

* Codex Stan 166-1989, Rev. 1-1995, Codex Standard for Quick Frozen
Fish Sticks (Fish Fingers), Fish Portions, and Fish Fillets-Breaded or in
Batter. Codex Stan 190-1995, Codex General Standard for Quick Frozen
Fish Fillets.

B. Air Drying (Final Action 1991)

(a) With lids removed, spread test portion out over base of dish
and dry test portion containing ca 2 g dry material 16—18 h at
100°-102°C in air oven (mechanical convection preferred). Use
covered Al dish >50 mm diameter and <40 mm deep. Cool in
desiccator and weigh. Report loss in weight as moisture, g.

(b) With lids removed, spread test portion out over base of dish
and dry test portion containing ca 2 g dry material to constant
weight (2-4 h depending on product) in mechanical convection
oven or in gravity oven with single shelf at ca 125°C (particularly
with high-fat samples). Use covered Al dish 250 mm diameter and
<40 mm deep. Avoid excessive drying. Cover, cool in desiccator,
and weigh. Report loss in weight as moisture, g. (Dried residue is
not satisfactory for subsequent fat determination.)

References: JAOAC 33, 749(1950); 36, 279(1953).
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APENDICE B. Anélise de Proteina: método — 940.25 (AOAC, 2011).

35.1.15
AOAC Official Method 940.25
Nitrogen (Total)
in Seafood
First Action 1940
Final Action
See 955.04 (see 2.4.03).

2.4.03
AOAC Official Method 955.04
Nitrogen (Total) in Fertilizers

Kjeldahl Method
First Action 1955
Final Action
Codex-Adopted-AOAC Method"

(Provide adequate ventilation in laboratory and do not permit
accumulation of exposed Hy.)

A. Reagents

(a) Sulfuric acid—93-98% H,50,, N-free.

(b) Mercuric oxide or metallic mercury,—HgO or Hg, reagent
grade, N-free.

(¢) Potassium sulfate (or anhydrous sodium sulfate).—Reagent
grade, N-free.

(d) Salicylic acid —Reagent grade, N-free.

(e) Sulfide or thiosulfate solution.—Dissolve 40 g commgfcial
K,Sin | L H,0. (Selution of 40 g Na,S or 80 g Na,$,0;5H,0in 1 L

may be used.)

(f) Sodium hydroxide.—Pellets or solution, niu‘ate-fre.e. For
solution, dissolve ca 450 g solid NaOH in H,0, cool, and dilute to

1 L. (Specific gravity of solution should be 21.36.)
(g) Zinc granules.—Reagent grade.
(h) Zinc dust.—Impalpable powder.

(i) Methyl red indicator—Dissolve | g methyl red in 200 mL

alcohol.

(j) Hydrochloric standard solution.—0.5 or 0.1M when amou:.\l
of N is small, or (sulfuric acid —0.25 or 0.05M when amount of N is
small). Prepare as in 936.15 (see A.1.06) or 890.01A (see A.1.14).

(k) Sodium hydroxide standard solution.—0.1M (or other

specified concentration). Prepare as in 936.16 (see A.1.12).

Standardize each standard solution with primary standard (see
Appendix A, standard solutions) and check one against the other.
Test reagents before use by blank determination with 2 g sugar,

which ensures partial reduction of any nitrates present.

[Caution: Use freshly opened H,S0, or add dry.PZO, to avoid
hydrolysis of nitriles and cyanates. Ratio of salt to acid (w:v) should
be ca 1:1 at end of digestion for proper temperature control.
Digestion may be incomplete at lower ratio; nitrogen may be lost at
higher ratio. Each g fat consumes 10 mL H,SO,, and each g

carbohydrate, 4 mL H,S0;4 during digestion.]

B. Apparatus
(a) For digestion.

— Use Kjeldahl flasks of hard, moderately
thick, well-annealed glass with total cap'acity ca SQO—SOO mL.
Conduct digestion over heating device adjusteq to bring 2.50 mL
H,0 at 25°C to rolling boil in ca 5 min or other time as specified in

method. To test heaters, preheat 10 pun of gas or 30 mun if electne
Add 3-4 boiling chips to prevent superheating
(by For distillation — Use S00-800 mL Kjeldohl or other
suitable flask, fitted with rubber stopper through which passes lower
end of efficient scrubber bulb or trap (o preven! mechanical
carryover of NaOH duning distillation. Connect upper end of bulb
tube to condenser tube by rubber tubing. Trap autlet of condenser in
such way as to ensure complete absorption of NH, distilling aver
1o acid in receiver.
C. Improved Method for Nitrate-Free Materials
Place weighed test portion (0.7-2.2 g) in digestion flask. Add
0.7 g HgO or 0.65 g metalhic Hg. |5 g powdered K,SO, oranhydrous
Na, S0, and 25 mL H,SO,. If test portion =2 2 g 15 used, increase
H.SO, by 10 mL for each g test portion. Place flask in inclined
pesition and heat gently unuil frothing ceases (if necessary, add small
amount of paraffin to reduce frothing): boil briskly until solution
clears and then =30 mun longer (2 h for materials contaming organic
material)

Cool, add ca 200 mL H,0, cool <25°C, add 25 mL of the sulfide or
throsulfate solution, and mix to precipitate Hg. Add few Zn granules
to prevent bumping, tilt flask, and add layer of NaOH without
agitation. (For cach 10 mL H;SO, used, or its equivalent in diluted
H,S0,, add 15 g salid NaOH or enough solution to make contents
strongly alkaline.) (Thiosulfate or sulfide solution may be mixed
with the NaOH solution before addition to flask.) Immediately
connect flask to distilling bulb on condenser, and, with up of
condenser immersed in standard acid and 5-7 drops indicator in
receiver, rotate flask to mix contents thoroughly: then heat until all
NH, has distilled (2150 mL distillate). Remove receiver, wash tip of
condenser, and titrate excess standard acid in distillate with standard
NaOH solution. Correct for blank determination on reagents.

When standard HCI 1s used:

Percent N = [(mL standard acid x molarity acid )
— (mL standard NaOH = molarity NaOH)]
» 1.4007/g test portion

When standard H,SO, is used:

Percent N = [(ml. standard acid x 2 » molarnity acid )
— (mL standard NaOH = molarity NaOH)]
x 1.4007/g test portion

Reference: JAOAC 38, 56(1955).

D. Improved Kjeldah! Method for Nitrate-Containing Materials
(Not applicable to liquids or to materials with high CL:NO, ratio.)
Place weighed test portion (0.7-2.2 g) in digestion flask. Add

40 mL H,SO, containing 2 g salicylic acid. Shake until thoroughly

mixed and let stand, with occasional shaking, 230 min; then add (/)

5 g Na,S,0,-5H,0 or (2) 2 g Zn dust (as impalpable powder, not

granulated Zn or filings). Shake and let stand 5 min; then heat over

low flame until frothing ceases. Turn off heat, add 0.7 g HgO (or

0.65 g metallic Hg) and 15 g powdered K,SO, (or anhydrous

Na,80,), and boil briskly until solution clears, then 230 min longer

(2 h for materials containing organic material).

Proceed as in second paragraph of C.

Reference: JAOAC 51, 446(1968).
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APENDICE C. Analise de Sodio: método — 969.23 (AOAC, 2011).

35.1.21
AOAC Official Method 969.23
Sodium and Potassium in Seafood
Flame Photometric Method
First Action 1969
Final Action 1971

A. Apparatus and Reagents

(a) Glassware.—Borosilicate glassware and intact Vycor, Pt, or
Si crucible precleaned with dilute HNO, and rinsed in distilled H,0
immediately before use. )

(b) Distilled water—H,0, free from Na and K; either
double-distilled or deionized. Use for preparing standards and
dilutions.

(¢) Sodium standard solutions.—(1) Stock solution—1 mg
Na/mL. Dry reagent grade NaCl 2 h at 110°C; cool in desiccator.
Weigh 2.5421 g into 1 L volumetric flask and dilute to volume with
H,0. (2) Working solutions for flame emission.—0.01, 0.03, and
0.05 mg Na/mL. Pipet 1, 3, and 5 mL Na stock solution into separate
100 mL volumetric flasks; add 7 mL K stock solution and 2 mL
HNO; to each flask: dilute to volume with H,0. (3) Working

colutions for flame absorprtion —O0.00003 0,00} o
00005 mg Naml. Pipet | mL Na stock «-Imm.". Wy

-

o “'
volumetnc flask and dilute 10 volume with H,0. Pipey “"‘ 100 oy
and 5.0 mi diluted stock solution into separnte 100 my_ . V0.3
flasks and dilute to volume with H,0 Volumeyy,,

(d) Porassinm standard solutions —1)y Stack solutic
Kl Dry and cool reagent prade KClas in(e). Weigh | .:' 1 my
1 L volumetric flask and dilute to volums with H,0 (2, ":n-m,,
colutions for flame emission — 04, 007 and .10 Mg Ky 'udn.,t
4, 7, and 10 mL stock solution into separate 100 | Vn‘l Py
flasks; add 3 mL Na stock solution to each Mask, dilyte s I:Jnc"nc
with H.O (3) Working solutions for flame absorption ,“(:“mk
0.0005. 0.0007, and 0.0010 mg K/mL. Pipet | mL K siock w‘nw”‘
into 100 mL volumetric flask and dilute 1o volume with 1,0 P.u“”"

5 7, and 10 mL diluted stock solution into separate |,MI:€| L,
volumetric flasks and dilute to volume with 1,0 mL
8. Wet Ashing

(Caurion. See Appendix B, safety notes on distillation, weq
oxidation, and nitric acid.)

Prepare test sample as in 937.07 (see 35.1.01)

Weigh 1 g test portion into SO mlL Pyrex beaker Dry 2.5 4 4
110°C. cool. and weigh if percent solids is to be determined

(&) Test samples with unknown or known high oil conten: —adg
ca 10 mbL petroleum ether. and warm on steam bath or low
temperature hot plate until oil is extracted. Decant and repeat until
test portion is defatted. Proceed as in (b).

(b) Test samples with low il conrent —Add S mL HNO, (if total
C1 content 1s desired, add cnough O.1M ApgNO; 10 precipitate
chlorides [3.0 mL]) to each beaker. Digest on steam bath or low
temperature hot plate until test portion dissolves. evaporate 1o
dryness. Add S mL HNO; and take to dryness. Repeat. Add 2 mL
HNO, and warm to dissolve. Proceed as in (¢) or (d).

(¢) For flame emission — Transfer digest w0 25 mL volumetnc
flask with hot water, wash down sides of beaker 3 times with hot
water. and add washings to flask. Cool, and dilute 1o volume with
H,O. If particles are too finely dispersed to settle, centrifuge aliquot
at 2000 rpm.

(d) Far flame absorption — Transfer digest to 100 ml
volumetric flask and proceed as above. Dilute for direct readout as
follows- Place 1 mL aliguot in 25 mL volumetric flask and dilute 1o
volume with H.O for Na; place 2 mL aliquot in 10 mL volumetric
flask and dilute to volume with H,O for K.

Prepare blank solution by diluting 2 mL HNO; t© 100 mL with
H.,O.

C. Dry Ashing

Prepare test sample as in 937.07 (see 35.1.01).

Weigh 4 g test portion into crucible, and char on clectric hot plate
or over low flame. Place in cold furnacc and bring to 525°C. Ash2h
to white ash. Cool, and weigh if total ash is desired. -

Add 15 mL dilute HNO, (1 + 4) to crucible, breaking up ash Wit
stirring rod if necessary. Filter through acid-washed qul““““;‘;
paper into 100 mL volumetric flask. Wash residue and paper 3 i
with H,O. Dilute to volume. Proceed as in () or (b).

(a) For flame emission—Read directly. follows:

(b) For flame absorption.—Dilute for direct md?\ll e
Place 1 mL aliquot in 100 mL volumetric flask and dilute 10
with H,O for Na; place | mL aliquot in 25 mL. wvolumetnc
dilute to volume with H,O for K.

Prepare blank solution by dilutin
H,0.

D. Determination

g 2mL HNO, to 100 mL with

(Caution: See Appendix B, safety notes on AAS and flame
photometers.)

Follow manufaclurcr's directions for type of instrument
available. Dilute test solution if necessary to bri'ng Treadings within
range of working Standards, Read blank, standards, and test
solutions at 589 nm for Na and 767 nm for K untl resuls are
reproducible; record percent T or percent absorption for each.

E. Calculations

For flame emission photometers not equipped with direct readout:

mg Na or K/100 g =

(E +E)

100 x F *(C,=C)[+C | / gtest portion

] (

where £, = (percent T of unknown) - (percent T of blank); E, =
(percent T of standard of lower concentration than test solution) =
(percent 7 of blank); £, = (percent T of standard of higher
concentration than test solution) - (percent T'of blank), C, = mg Naor
K/mL in standard of lower concentration than test solution; C; = mg
Na or K/mL in standard of higher concentration than test solution; F'=
dilution factor,

For flame absorption photometers: Convert percent absorption to
absorbance (4). Plot standard curve of 4 against concentration,
Read unknown concentrations.

mg Naor K/100g=
(concentration unknown xF x 100)/g test portion

Reference; JAOAC 52, 55(1969).

CAS-7440-09-7 (potassium)
(CAS-7440-23-5 (sodium)
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UMIDADE

APENDICE D. Gréfico com os teores de umidade (%, g/100g) das amostras apds dois ciclos
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APENDICE E. Gréafico com os teores de umidade (%, g/100g) do camardo fresco e tratado
com aditivos apo6s dois ciclos de congelamento/descongelamento com duas imersdes
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CRA (%)

CRA (%)

APENDICE F. Grafico com os valores de CRA (%) do camarao fresco e tratado com

aditivos apds dois ciclos de congelamento/descongelamento com uma imersao
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APENDICE G. Grafico com os valores de CRA (%) do camardo fresco e tratado com
aditivos apds dois ciclos de congelamento/descongelamento com duas imersdes
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pH

pH

APENDICE H. Gréafico com os valores de pH do camarao fresco e tratado com aditivos apos
dois ciclos de congelamento/descongelamento com uma imerséo
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APENDICE I. Gréfico com os valores de pH do camarao fresco e tratado com aditivos apos
dois ciclos de congelamento/descongelamento com duas imersées
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Fosfato, P,O (g 100g")

Fosfato P,0, (g 100g™)

APENDICE J. Gréfico com os teores de fosfato (g/100g) do camardo fresco e tratado com

aditivos apds dois ciclos de congelamento/descongelamento com uma imersdes
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APENDICE K. Gréfico com os teores de fosfato (g/100g) do camardo fresco e tratado com
aditivos apds dois ciclos de congelamento/descongelamento com duas imersdes
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APENDICE L. Gréafico com os teores de s6dio (mg/100g) do camardo fresco e tratado com
aditivos apds dois ciclos de congelamento/descongelamento com uma imersdes
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APENDICE M. Gréafico com os teores de sddio (mg/100g) do camarao fresco e tratado com
aditivos apds dois ciclos de congelamento/descongelamento com duas imersdes
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APENDICE N. Tabela sumarizando o percentual de variancias explicadas por cada
componente na ACP

PC EIGENVALUE % VARIANCE
1 3,63378 51,911
2 1,39324 19,903
3 1,0603 15,147
4 0,695788 9,9398
5 0,13501 1,9287
6 0,0785172 1,1217
7 0,00336772 0,04811

APENDICE O. Gréfico com o percentual de variancias explicadas por cada componente na
ACP
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APENDICE P. Tabela com os valores de variancias para cada componente na ACP

PC1 PC2 PC3 PC4 PC5 PC 6 PC7

Umidade 0,38679 0,51026 -0,01769 -0,17691 -0,70154 0,25381 -0,04295
Proteina -0,50082 0,20644 0,071954 -0,06639 0,025858 0,49239 0,67369
RUP 0,51768 -0,0296 -0,08176 0,023381 0,056019 -0,44125 0,7253
CRA  -0,03219 0,82801 0,022233 0,07604 0,48837 -0,23176 -0,1219
pH 0,26588 -0,01716 0,61814 0,69081 0,037949 0,26096 0,012772
Fosfato 0,37585 -0,04171 -0,62862 0,19017 0,34662 0,55141 -0,03826
Sodio  0,34437 -0,09222 0,45833 -0,66677 0,3794 0,26936 -0,04183

79



