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Resumo

Alguns desafios do processamento do pescado sdo o aproveitamento
dos residuos gerados e a possibilidade de agregar valor a produtos
obtidos. O objetivo deste trabalho consistiu na extracdo (em escala
piloto) e caracterizacdo de gelatina de pele de tilapia (Oreochromis
niloticus), residuo do processamento do pescado, visando seu posterior
aproveitamento. A pele de tilapia foi submetida a pré-tratamentos
alcalino (NaOH 0,1 mol L") e 4cido (CH,COOH 0,1 mol L") e,
posteriormente, extraida a 45 °C por 60 minutos. A gelatina obtida foi
filtrada, concentrada, liofilizada e moida, e em seguida caracterizada por
técnicas de calorimetria exploratéria diferencial (DSC), termogravimetria
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(TGA), espectroscopia de infravermelho com transformada de Fourier
(FTIR) e microscopia eletrénica de varredura (MEV). O rendimento foi
de 17,5%, e a gelatina resultante apresentou forca de gel 590 Bloom
e boa estabilidade térmica. As bandas de FTIR confirmam presenca
de constituintes tipicos de amida A e amida I, Il e Ill, tipicas da fonte
de obtencdo. A MEV indicou a presenca de estruturas lamelares. O
processo mostrou-se adequado para obtencado de gelatina a partir de
pele de tilapia.

Termos para indexacgédo: residuo agroindustrial, pescado, escala piloto.



Obtention and Characterization
of Tilapia (Oreochromis
niloticus) Gelatin in Pilot Scale

Abstract

Some challenges of processing fisheries are to use the generated
wastes and to add value to the resulting products. This study consisted
on a pilot scale extraction and characterization of tilapia (Oreochromis
niloticus) skin gelatin, waste from fish processing, aiming at its
industrial exploitation. The tilapia skin was submitted to alkaline
(NaOH 0.1 mol L) and acidic (CH,COOH 0.1 mol L) pretreatments,
and was extracted at 45 °C for 60 min. The obtained gelatin was
filtered, concentrated, freeze-dried, milled, and then characterized

by differential scanning calorimetry (DSC), termogravimetric analysis
(TGA), Fourier-transform infrared spectroscopy (FTIR) and scanning
electron microscopy (SEM). The gelatin yield was 17.5%, and the
resulting gelatin presented a gel strength of 590 Bloom and good
thermal stability. FTIR bands confirmed presence of amide A and
amides I, Il and lll, typical of the protein source. SEM indicated the
presence of lamellar structures. The process was suitable for gelatin
extraction from tilapia skin.

Index Terms: agroindustry waste, fisheries, pilot scale.
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Introducéao

Dados da Organizacao para a Cooperacao e Desenvolvimento
Econémico (OCDE) e da Organizacao para a Alimentacao e Agricultura
(FAQ), das Nacdes Unidas, mostram que o setor da pesca e aquicultura
desempenha um papel importante na seguranca alimentar do Brasil.
Isso deve-se nao apenas ao fornecimento de uma fonte importante

de proteinas de alto valor nutricional, mas também devido a atividade
pesqueira ser uma fonte de subsisténcia para milhdes de familias.

O volume de pescado aumenta gradativamente de acordo com dados
estatisticos da OECD-FAO (2015), e o Brasil é o segundo maior
produtor da América do Sul, perdendo apenas para o Chile. Sao as
espécies de agua doce que apresentam o maior crescimento, e estima-se
um crescimento de até 52% da producdo acima do nivel médio entre os
anos de 2012 a 2024.

A perspectiva de aumento e os préprios dados apresentados mostram
que o pescado vem sendo uma das proteinas mais consumidas no
mundo. Segundo dados do Anuério Brasileiro da Pesca e Aquicultura
(2014), esse aumento do consumo deve-se, principalmente, a uma
maior divulgacao dos beneficios relacionados a saude.

Apesar do crescimento e das boas perspectivas do setor, sdo grandes
os desafios diante de alguns obstaculos dentro da producao de
pescado. Esse aumento no consumo também ira refletir na geracao de
residuos oriundos do processamento que visa a obtencao do principal
produto de comercializacao: o filé.

Geralmente, deste pescado é feita a filetagem, que tem cerca de 17%
a 30% de aproveitamento (MORAIS et al., 2013), sendo o restante
considerado residuo. Seibel e Soares (2003) afirmam que, no Brasil, o
aproveitamento dos residuos da industrializacdo de pescado é pequeno
e, na inddstria, aproveitam-se as sobras para preparo de farinha de
pescado. Também a utilizacado de parte do que é considerado como
residuo ajuda a reduzir os custos, gerando produtos como fertilizantes,
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6leos e silagens para prépria producao de ragao animal, e biodiesel como
fonte alternativa de combustiveis (FELTES et al., 2009; PIRES et al., 2014).

Porém, muitos residuos ainda ndo sao aproveitados de forma eficaz.
Segundo Costa (2012), a geracao de residuo em alguns casos pode
chegar a mais de 50% do peso inicial da matéria-prima, no caso, o
pescado. Esses residuos sao principalmente visceras, cauda, coluna
vertebral, barbatana, escamas e restos de carne (FELTES et al., 2010).
Um dos desafios postos é agregar valor a esse residuo que ainda nao
possui valor comercial e adicionalmente minimizar danos ambientais.

A pele (Figura 1), que também é um residuo da filetagem da tilapia, é
uma fonte rica em coldgeno e consequentemente em gelatina, visto que
ela é produto da hidrdlise parcial do coldgeno extraido da pele.
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Figura 1. Pele de tilapia.

A busca por novas fontes para producao de gelatina para fins
comerciais justifica o crescente estudo dos animais aquaticos, além
das conhecidas fontes que sao as peles de bovinos e suinos. De acordo
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com Martins (2015), as peles de peixe sdo especialmente adequadas
como fonte de gelatina por ser facilmente extraida a temperatura
moderada, resultando em alta producao.

A gelatina é uma proteina derivada de subprodutos animais, obtida por
meio da hidrélise parcial do coldgeno originado de cartilagens, ossos,
tenddes e peles de animais. Segundo Schrieber e Gareis (2007), a
gelatina é produzida por meio da hidrélise parcial do coldgeno nativo.
Durante a fabricacdo do produto, matérias-primas animais podem ser
pré-tratadas com acido diluido ou alcali, resultando na clivagem parcial
das ligagbes cruzadas. O coldgeno é soltvel em agua quente e, assim,
a gelatina é formada.

O objetivo geral deste trabalho foi obter e caracterizar gelatina em
escala piloto a partir da pele de tilapia, por se tratar de um residuo
de baixo custo e de grande importancia podendo ser utilizado para
obtencao de produtos de alto valor agregado.

Material e Métodos

Foi realizada a extracao de gelatina das peles de tildpia, sendo descrita
toda a metodologia desenvolvida, desde a limpeza até a obtencao do
produto final, além das andlises de caracterizacao. As peles de tilapia-
do-nilo (Oreochromis niloticus) foram doadas por uma empresa de
beneficiamento de pescado, situada em Fortaleza, Ceara. As etapas
do processo realizado em escala piloto para obtencao de gelatina sao
descritas no fluxograma a seguir (Figura 2).

Preparacdo das peles de tilapia

As escamas foram removidas das peles de tildpia, com o auxilio de
um liquidificador industrial (LB-15, marca SKYMSEN, com capacidade
de 25 L), que em seguida foram lavadas e cortadas manualmente em
pedacos menores. As etapas seguintes foram realizadas em grande
escala. Foi utilizado um reator de aco inox (Marca BELOINOX, com
capacidade de 50 litros por batelada).
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Pré-tratamento basico da pele

Para a remocao das proteinas nao colagenosas, as peles foram tratadas
com uma solucédo de hidréxido de sédio (NaOH 0,1 mol L), na
proporcdo de pele/solucdo de 1:4, durante 30 minutos, sob agitacao
constante de 60 RPM. O material foi neutralizado por meio de lavagem
em agua corrente até pH préximo ao neutro. Foi feita uma lavagem final
com agua destilada.

Pré-tratamento acido da pele

Em seguida, as peles foram misturadas com &cido acético (CH,COOH
0,1 mol L"), na proporcao de pele/solucado de 1:4, durante 30 minutos,
também sob agitacado constante de 60 RPM. O material foi neutralizado
por meio de lavagem em agua corrente até pH préximo ao neutro. Foi
feita uma lavagem final com agua destilada.

Extracao da gelatina

As peles pré-tratadas foram misturadas com agua destilada na
proporcao de 1:4 a uma temperatura de 45 °C. A mistura foi agitada
continuamente por um periodo de 60 minutos, sob agitacdo de 60 RPM.

O material obtido foi filtrado a vacuo e concentrado em um
concentrador a vacuo (modelo TK, TECNINT, com capacidade para 50 L).
O material, apdés concentrado, foi liofilizado, utilizando um liofilizador
piloto (LIOTOP LP510, marca Liobras, com capacidade de 10 litros), e o
produto obtido foi moido em moinho de facas TECNAL, seguindo para
as caracterizagoes.

Calculo do rendimento
O rendimento é calculado com base na relacao entre a massa de
gelatina seca obtida apods a liofilizacdo e a massa Umida das peles de
tilapia utilizadas (ALFARO; SILVA, 2010). O célculo do rendimento é
demonstrado na Equacéao 1.

massa seca de gelatina x 100

Rendimento = — (Eg. 1)
massa Umida das peles
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Anidlises

A anélise de determinacédo do Bloom (forca do gel) foi realizada a partir
de uma solugdo a 6,67% (p/v) de gelatina, a 10 °C, em texturémetro
com probe de 12,7 mm, segundo a metodologia descrita pelo Gelatin
Manufacturers Institue of America (2013). A medida foi realizada com
trés repeticoes.

Foram realizadas anélises termogravimétricas (TGA/DTG), de
calorimetria (DSC) e de microscopia eletrénica de varredura (MEV) para
caracterizacao da estabilidade térmica e caracterizacao morfolégica da
gelatina obtida.

Na analise termogravimétrica da gelatina, foi utilizado o analisador
térmico STA 6000, da PerkinElmer, com cadinho de alumina. As
condicOes da analise foram: faixa de temperatura de 20 °C a 900 °C,
taxa de aquecimento de 10 °C min"', em atmosfera de ar sintético,
com vazao de 20 mL min-1. Foram utilizados aproximadamente 10 mg de
amostra. Utilizou-se o software OriginPro 8 para tabulagdo dos dados
obtidos.

A anadlise térmica calorimétrica foi realizada em calorimetro diferencial
de varredura (DSC) modelo Q20 V24.9 Build 12, MARCA DP-UNION.
As condicdes de andlise foram: gas nitrogénio com vazao de 50 mL/min,
com taxa de aquecimento de 1 °C/min, temperatura de equilibrio de
10 °C, temperatura final de 250 °C, massa de amostra de 2,4 mg. Foi
utilizado cadinho de aluminio selado. Utilizou-se o software OriginPro 8 para
tabulacdo dos dados obtidos. Os espectros na regidao do infravermelho
foram obtidos para a gelatina na regido de 400 a 4.000 cm™, no modo
de pastilha de brometo de potéassio. Utilizou-se o software OriginPro 8
para tabulacdo dos dados obtidos.

Para a anélise de MEV, as amostras de gelatina foram fixada em stubs,
com o auxilio de fita adesiva condutora, e recobertas com ouro em
metalizadora Emitech. Por fim, foram levadas ao MEV TESCAN, modelo
LUM - VEGA 3, sob uma voltagem de aceleracao de 15 KV, para
visualizacao e obtencao das imagens.
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Resultados e Discussao

O valor médio do rendimento de extracdo em escala piloto foi de
17,50%, préximo ao obtido em escala de bancada (16,99%) por
Catunda (2015). O rendimento esta relacionado a fonte de extracao,
assim como o tipo de processamento empregado na obtencdo do
produto final.

A andlise de forca de gel (Figura 3) indicou um valor médio de 590,36 g

ou 590 Bloom. O valor obtido apresentou variacbes comparado ao

de Souza Filho et al. (2012), que obteve 181 Bloom, e inferior ao de
Catunda (2015), que obteve 705 Bloom. Gelatinas com forca de gel
acima de 300 sao consideradas gelatinas com alto Bloom (GELATIN
MANUFACTURERS INSTITUE OF AMERICA, 2013). Vale ressaltar que
a metodologia, o tempo, a temperatura e os pré-tratamentos utilizados
pelos autores foram diferentes. De acordo com Kasankala et al. (2007),
fatores como massa molar, concentracao da gelatina, tempo e temperatura
de maturacao do gel e pH afetam a propriedade de forca de gel.

Fotos: Halisson Lucas Ribeiro

Figura 3. Anélise de forca de Gel da gelatina de tilapia.
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Observou-se grande semelhanga no resultado obtido para a curva da
andlise termogravimétrica (Figura 4) em escala de bancada realizado
por Souza Filho et al. (2012). A primeira perda de massa em 80 °C

é decorrente de perda de 4gua. A degradacao térmica da gelatina
apresenta uma segunda perda de massa em 332 °C, que esta
relacionada a perda de constituintes proteicos. Correia et al. (2013)
consideraram que a perda de massa até 175 °C pode ser referente

a perda de agua existente sob diferentes formas na gelatina, como a
agua associada ao interior ou da superficie da tripla hélice, por meio das
ligacOes de hidrogénio, ou até mesmo agua situada entre as camadas
de proteinas
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Na Figura b, observa-se a curva de DSC da gelatina extraida da pele da
tildpia.
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Figura 5. Curva de DSC da gelatina da pele de tilapia.

Os dois primeiros picos, em 90,5 °C e 100,5 °C, que podem ser
visualizados na curva obtida na analise de calorimetria exploratéria
diferencial (Figura b), estao relacionados com a perda de agua. Ja o
terceiro pico, em 179,5 °C, indica evento endotérmico referente a
degradacao proteica, ou seja, a transicao da tripla hélice da estrutura
proteica. Além disso, este evento confirma que a gelatina apresenta
uma boa estabilidade térmica em temperaturas menores que 175 °C.

O comportamento térmico apresentado é importante para uma previsao
das caracteristicas térmicas em possiveis aplicacoes e obtencao de
materiais.

Na Figura 6, observa-se o FTIR da gelatina extraida da pele de tilapia.

O espectro de infravermelho (Figura 6) apresenta as principais bandas
caracteristicas para a gelatina. Em 3.297 cm™, ocorre estiramento
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de O-H da amida A e, em 2.935 cm’, estiramento da ligacdo C-H.
Segundo Rodrigues (2015), a amida A de gelatinas extraidas a altas
temperaturas aparece com uma banda em 2.930 cm’’, referente ao
estiramento CH,, denominado, por convencéo, amida B.

As bandas em 1.630 cm™, 1.540 cm™ e 1.230 cm™ sdo tipicas de
amida I, Il e lll, respectivamente. Elas indicam estiramentos da ligacao
dupla de C=0 de formacdes peptidicas e também em ligacdes de C=N
da amida | (MARTINS, 2015). Ocorrem, em 1.540 cm™, deformacdes da
ligacdo N-H da amida Il. E a banda de menor intensidade em 1.230 cm™ de
amida lll pode indicar desordem das moléculas de gelatina, sendo mais
provavelmente associada a perda de estado hélice tripla.
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Figura 6. FTIR da gelatina da pele de tilapia.
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As micrografias das gelatinas (Figura 7) revelam uma morfologia rugosa
e ondulada. Assim, como nos resultados obtidos em escala de bancada
por Souza Filho et al. (2012), as micrografias também apresentam
estruturas lamelares.

Fotos: Celli Rodrigues Muniz
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Figura 7. Microscopia eletrénica de varredura da gelatina de pele de tilapia.

Conclusao

Pode-se concluir que foi possivel a obtencao de gelatina a partir da pele
de tildpia em escala piloto e que as caracteristicas foram mantidas em
comparacao com a gelatina obtida em escala de bancada. Apresentou
alta forca de gel e bom rendimento mesmo com o aumento da escala
do processo, nao interferindo nessas duas propriedades importantes de
qualidade da gelatina.
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