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Resumo

O urucum (Bixa orellana L) & uma planta nativa do Brasil. De suas sementes s&o extraidos os
pigmentos responsaveis por um dos corantes mais utilizados pelas indastrias de alimento e para a
producdo do coloral, um condimento muito utilizado na culinaria doméstica nacional. Uma das maiores
preocupa¢fes dos produtores e das indistrias que trabalham com essa cultura é a umidade das
sementes durante o armazenamento. Para a avaliagdo dessa umidade tém sido muito utilizadas
balangas com aquecimento por infravermelho. A utilizacdo desse método tem como justificativa a
simplicidade e a rapidez. Como buscdvamos um método com essas caracteristicas para a determinagéo
de umidade em sementes de urucum, realizamos um estudo para avaliar a equivaléncia dessa
metodologia com o método de referéncia de andlise de umidade utilizando estufa ventilada. Os
resultados indicaram que o uso de balancas com aquecimento por infravermelho para analises de
umidade em sementes de urucum pode apresentar resultados significativamente diferentes dos obtidos
com o uso de estufas ventiladas.

Palavras-chaves: Urucum, umidade, analises.

Abstract

Annatto (Bixa orellana L) is a Brazil native plant. From its seeds are extracted the pigments
responsible for a dyes most used by the food industries and for the production of coloral, a condiment
widely used in domestic cooking. One of the major concerns of producers as well as industries working
with this crop is seed moisture during storage. For the assessment of this humidity, balance with infrared
have been widely used. The use of this method is justified by simplicity and speed. As we were looking
for a method with these characteristics to determine moisture in annatto seeds we carried out a study to
evaluate the equivalence of this methodology with the reference method of moisture analysis using a
ventilated stove. The results indicated that the use of balance with infrared for analysis of annatto seed
moisture may present results significantly different from those obtained with the use of ventilated stove.

Keywords: Annatto, moisture, analysis.
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1. INTRODUCAO

O urucum (Bixa orellana L) é uma
planta considerada nativa no Brasil que é
atualmente o maior produtor mundial desses
grdos. Grande parte dessa producdo €
realizada por pequenos produtores que
encontram no uso da mdo de obra familiar
um dos aspectos mais importante no
estabelecimento dos custos de producdo. Essa
economia se deve principalmente no
momento da colheita, que por ndo ser ainda
mecanizada pode representar elevados custos
quando terceirizada. Isso torna essa cultura
tipicamente de pequenos produtores que
colhem, secam e beneficiam essas sementes
muitas vezes de forma artesanal.

A secagem das sementes de urucum
tem sido realizada pela exposicdo das
cachopas recém-colhidas ao sol. O controle
desse processo € empirico o que resulta no
comércio de grdos com diferentes teores de
umidades. Em sementes de urucum o controle
do teor de umidade € muito importante, pois
uma semente com umidade elevada, superior
a 14%, pode promover o crescimento de
fungos que em alguns casos pode levar a
perda total do lote desses gréos. Por outro
lado, uma umidade inferior a 8% pode indicar
um produto armazenado ha muito tempo ou
em condic¢des inadequadas, além de favorecer
0 desprendimento dos pigmentos da
superficie dos grdos, diminuido sua qualidade
(CARVALHO, 2019).

Para analise de umidade em sementes
de urucum, produtores e industrias tém
utilizado diferentes metodologias. Entre essas
metodologias esta o uso de balangas com
dispositivos de infravermelho que além de
operacdo simples apresenta resultado de
forma mais rédpida que o0s métodos
tradicionais de secagem em estufas
ventiladas. A necessidade de se ter repostas
rapidas da concentragdo de umidade de
sementes de urucum também foi sentida

durante algumas de nossas pesquisas com
essa cultura. Em vista disso nosso laboratorio
realizou um estudo buscando avaliar as
analises de sementes de urucum por secagem
em balanca com luz infravermelha, utilizando
como referéncia o método tradicional de
secagem em estufa ventilada.

E importante observar que ambos 0s
métodos utilizados nesse estudo promove
também a remocdo de outras substancias
presentes nos graos de urucum como terpenos
de baixa massa molecular, alcoois e varias
moléculas com alta pressdo de vapor que se

volatilizam nas temperaturas utilizadas
durante as andlises. Mesmo assim
convencionamos chamar de andlise de

umidade os ensaios conduzidos nesse estudo.
2. MATERIAL E METODOS
2.1 Matéria-prima

Para o estudo foi utilizado uma amostra
de sementes da variedade “Piave”, obtida
junto a um produto do municipio de Nova
Alvorada do Sul - MS. A amostra foi
caracterizada quanto a concentracdo de
pigmentos (carotenoides totais expressos em
bixina), lipidios (extrato hexanico) e
impurezas.

2.2 Equipamentos

No procedimento analitico foi utilizado
estufa com ventilagdo mecéanica, marca
FANEM, modelo 320-SE; balanca de
determinacdo de umidade por infravermelho,
marca Bel Engineering, modelo i-Thermo
163L; espectrofotbmetro UV-VIS, marca
Varian, modelo Cary 50; agitador de peneiras
eletromagnético, marca ProduTest, modelo T,
munido com conjunto de peneiras de abertura
de malhas 4,75 mm, 2,00 mm, 0,60 mm e
fundo (“panela”); balanga analitica, marca
Shimadzu, modelo UX6200H.
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2.3 Métodos

2.3.1 Andlise de impurezas

A determinagdo de impureza da
amostra foi realizada segundo método
descrito por SANCHES et al (2017), onde as
impurezas presentes na amostra de sementes
de urucum sédo separadas por um conjunto de
peneiras.

2.3.2 Andlise de lipidios

A determinacdo de lipidios foi
conduzida com base no método 2006.06
descrito pela AOAC (HORWITZ, 2005), que
tem como principio a extracdo de substancias
soluveis em hexano a quente.

2.3.3 Determinacdo de carotenoides
totais expressos como bixina

A determinacdo dos carotenoides totais
expressos como bixina foi realizada segundo
SILVA et al (2007), onde os pigmentos das
sementes de urucum sdo extraidos com uma
solucdo de Oleo de ricino, diluido em uma
solucdo aquosa de hidroxido de Potassio
0,5% e a quantificacdo € realizada em
espectrofotdmetro a um comprimento de
ondas de 453 nm, utilizando um coeficiente
de absorgdo (E;% ) de 2.850. O resultado
obtido em sal de norbixina é convertido para
bixina pela diviséo por 1,16.

2.3.4 Anélise de umidade

2341
ventilada

Determinacdo por estufa

A determinacdo de umidade foi feita
com base no método descrito pela AOAC
(HORWITZ, 2005), que tem como principio
a determinacdo indireta da agua presente nas
amostras por gravimetria. A agua é eliminada

por aguecimento em estufa e a massa do
residuo seco € determinada. A umidade €
calculada pela diferenca entre as massas das
amostras antes e ap0s a secagem. Para as
analises de sementes de urucum a
metodologia foi ajustada para as seguintes
condicgdes: massa de amostra de 5g + 0,5 g;
temperatura 110°C + 5°C ; tempo de secagem
na estufa = 12 horas + 2 horas.

Essa metodologia foi utilizada para
encontrar o valor convencionado como
verdadeiro para a amostra utilizada nesse
estudo. Para isso foram realizadas dez
determinacbes da amostra e a média dos
resultados desses ensaios e sua estimativa de
desvio padrdo foram convencionados como
verdadeiros.

2.3.4.2 Determinacdo de umidade em
balanca com aquecimento  por
infravermelho

A determinacdo de umidade em balanca
com aquecimento infravermelho foi realizada
adicionando a capsula de pesagem uma
massa dos grdos de urucum (conforme
estabelecido no planejamento utilizado nesse
estudo). Em seguida as condicdes de secagem
(tempo e temperatura) foram selecionadas no
equipamento e a medida realizada
automaticamente.

A determinacdo de umidade com o uso
da balanga com infravermelho foi avaliada
por meio de um planejamento fatorial de
forma a identificar os parametros criticos
nesse tipo de determinacdo. Para isso foi
conduzido um delineamento Box-Behnken
com trés variaveis (temperatura de
aquecimento, tempo de secagem e massa de
amostra) e quatro pontos centrais. A Tabela 1
apresenta as condicdes estudadas e a Tabela 2
apresenta a ordem aleatoria de realizacdo dos
ensaios.
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TABELA 1. Variaveis do planejamento Box-Behnken conduzido nesse estudo.

Codificagédo -1 0 1

Massa de amostra (g) 5 8 11
Temperatura (°C) 100 130 160
Tempo (min.) 30 60 90

TABELA 2. Ensaios conduzidos no estudo.

O::}Z::‘) Tempo  Amostra Temperatura
11 0 0 L
3 -1 -1 0
2 1 1 0
15 0 0 0
6 1 1 B
14 0 0 0
5 -1 -1 -1
8 1 1 L
13 0 0 0
4 1 1 0
10 0 0 1
7 -1 -1 L
1 -1 -1 0
9 0 0 B
12 0 0 .
16 0 0 0
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3. RESULTADOS E DISCUSSAO

A Tabela 3 apresenta os resultados das
analises de carotenoides totais expressos em

bixina, lipidios (extrato exanico) e
impurezas, conduzidos na amostra utilizada
como referéncia nesse estudo.

TABELA 3. Resultados das analises de carotenoides totais expressos como bixina, lipidios
(extrato hexanico) e impurezas, realizadas na amostra utilizada nesse estudo.

Ensaio

Resultados®

Carotenoides totais expressos como Bixina (g/1009)

Lipidios (extrato hexanico)

Impurezas (g/100g)

2,08 (0,11)
3,37 (0,25)

1,25 (0,21)

! Média e estimativa de desvio padrio de repeticdes analiticas simultaneas e independentes.

A Tabela 4 apresenta os resultados de
dez repeticbes analiticas da amostra
selecionada para esse estudo, utilizando o
método de estufa ventilada. A média e o

desvio padrdo desses resultados foram
utilizados como valor de referéncia nesse
estudo (ou valor convencionado como
verdadeiro).

TABELA 4. Resultado de dez repeticBes analiticas de umidade da amostra utilizada nesse
estudo, obtidas com a metodologia de estufa ventilada.

Ensaio 1 2 3 4

6 7 8 9 10 Médial

Umidade (g/100g) 85 83 82 87

82 83 83 84 88 89

8,5(0,2)

1 Média e estimativa de desvio padrao.

Os resultados do planejamento Box-
Behnken conduzido para as analises em
balanca  com infravermelho  estdo
apresentados na Tabela 5. A andlise de

variancia desses resultados esta apresentada
na Tabela 6 e indica que o modelo utilizado
é valido e que ha evidéncia de regressao
significativa (p=0,05).
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TABELA 5. Resultados do planejamento Box-Behnken conduzido nesse estudo.

_ Tempo Amostra  Temperatura  Umidade
Ensaio

(min.) (@) (C) (9/1009)
1 30 5,037 130 5,75
2 90 5,038 130 7,37
3 30 11,085 130 8,17
4 90 11,000 130 12,17
5 30 8,037 100 2,70
6 90 8,037 100 3,08
7 30 8,013 160 13,17
8 90 8,090 160 13,04
9 60 5,014 100 1,74
10 60 11,043 100 2,85
11 60 5,102 160 12,70
12 60 8,028 160 14,10
13 60 8,000 130 10,94
14 60 8,006 130 8,14
15 60 8,011 130 10,04
16 60 8,203 130 10,60

TABELA 6. Analise de variancia dos resultados do planejamento Box-Behnken conduzido para
as analises em balanca com infravermelho.

Fatores GL SQ QM F F Critico (p=0,05)
Regressao 6 254,5265 42,4211 29,84 3,37
Residuo 9 12,7929 1,4214

Falta de ajuste 6 8,1077 1,3513 0,87 8,94

Erro Puro 3 4,6852 1,5617

Total 15 267,3194
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A Figura 1 apresenta o Grafico de
Pareto dos resultados de Umidade (g/1009)
obtidos com o uso da balanga com

infravermelho. Fica evidente a contribuicéo
significativa da temperatura de aquecimento
da amostra para esses resultados.

1184197 1

(3)Temperatura (°C)(L) / %///

(2)Amostra (g)(L) 2,625853

1.830943

Temperatura (°C)(Q) W
(1)Tempo (min.)(L) . 1660694
Tempo (min.)(Q) % 1.214596
Amostra (g)(Q) // 1183388
/ |

FIGURA 1. Grafico de Pareto dos resultados de Umidade (g/100g) obtidos com o uso da
balanca com infravermelho para os fatores: temperatura (°C), massa de amostra (g) e tempo de

secagem (min.).

Com vista nesses resultados fixamos a
quantidade de amostra em dez gramas e 0
tempo de aquecimento em 30 minutos e
desenvolvemos a equagdo resultante do
planejamento Box-Behnken para encontrar a
temperatura necessaria (na analise em
balanga com infravermelho), para se obter
uma umidade de 8,5 g/100g . O resultado
indicou valores de temperaturas igual a
128°C + 1°C.

Esses valores (massa de amostra =
10g, tempo de secagem = 30 minutos e

temperatura = 128°C) foram utilizados para
a analises de umidade por balanga com
infravermelho na amostra utilizada como
referéncia nesse estudo e em quatro outras
amostras de sementes de urucum escolhidas
ao acaso entre amostras recebidas para
ensaios em nossos laboratdrios. Os
resultados dessas analises foram comparados
com a andlise de umidade pelo método
convencional (estufa ventilada) para as
mesmas amostras. A Tabela 7 apresenta
esses resultados.
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TABELA 7. Resultados da andlise de umidade (g/100g) em amostras de sementes de urucum
utilizando o método de estufa ventilada (Método 1) e 0 método de balanca com infravermelho

(Método 2).
Amostra de Amostra 1 Amostra 2 Amostra 3 Amostra 4
referéncia
Método 1 8,50 (0,20) a’ 9,40 (0,19) a 9,66 (0,09)a |7,57(0,13)a |9,67(0,18)a
Método 2 8,83(0,62)a |8,30(0,21) b 7,28(0,21)b |6,17(0,11)b |7,62(0,11)b

! Os resultados representam médias de analises em duplicatas simultaneas e independentes e estimativa de
desvio padrdo; * Teste de Tukey. onde as médias nas mesmas colunas, seguidas da mesma letra néo

apresentam diferenca significativa (p = 0,05).

Apesar da andlise da amostra de
referéncia utilizando a balanca com
infravermelho apresentar valores similares
aos resultados utilizando a estufa ventilada,
os resultados de ambos os métodos para as
outras amostras indicaram que, nas
condicdes utilizadas, as analises realizadas
com o0 uso da balanca com infravermelho
apresentaram  valores  significativamente
diferentes e inferiores aos resultados obtidos
pelo método  convencional  (estufa
ventilada). Portanto, mesmo tomando o
cuidado de buscar as melhores condicdes
para 0 uso da balanca com infravermelho,
essas condi¢Bes ndo conseguiram reproduzir
0s resultados para amostras diferentes da
amostra utilizada como referéncia. 1sso pode
indicar influéncia das caracteristicas da
amostra nesse tipo de determinacao.

4. CONCLUSAO

Os resultados obtidos nesse estudo
permitiram concluir que deve-se tomar
muito cuidado com o uso de balanga com

infravermelho para a anélise de umidade em
sementes de urucum.

Sugere-se ampliar o estudo buscando
avaliar se as caracteristicas das amostras
como tamanho das sementes, concentracao
de lipidios e impurezas, influenciam nos
resultados das analises de umidade com o
uso de balangas com infravermelho.
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