41 JUFLN

UNIVERSIDADE FEDERAL DE LAVRAS
KAREN LEDENGUE DE MATOS REGALADO
MICROESTRUTURA E QUALIDADE DO FILE DE TILAPIA

(Oreochromis niloticus) SUBMETIDO A DIFERENTES
METODOS DE CONGELAMENTO

LAVRAS - MG
2023



KAREN LENDENGUE DE MATOS REGALADO

MICROESTRUTURA E QUALIDADE DO FILE DE TILAPIA (Oreochromis niloticus)
SUBMETIDO A DIFERENTES METODOS DE CONGELAMENTO

Dissertacdo apresentada a  Universidade
Federal de Lavras, como parte das exigéncias
do Programa de P6s-Graduagdo em Engenharia
de Alimentos, para a obtencdo do titulo de
Mestre.

Prof. Dr. Jaime Vilela de Resende
Orientador

Profa. Dra. Maria Emilia de Sousa Gomes
Coorientadora

LAVRAS - MG
2023



Ficha catalogréafica elaborada pelo Sistema de Geracédo de Ficha Catalogréafica da Biblioteca
Universitaria da UFLA, com dados informados pelo(a) préprio(a) autor(a).

Regalado, Karen Lendengue de Matos.

Microestrutura e qualidade do filé de tilapia (Oreochromis
niloticus) submetido a diferentes métodos de congelamento / Karen
Lendengue de Matos Regalado. - 2023.

79 p. :il.

Orientador(a): Jaime Vilela de Resende.

Coorientador(a): Maria Emilia de Sousa Gomes.

Dissertagdo (mestrado académico) - Universidade Federal de
Lavras, 2023.

Bibliografia.

1. Armazenamento. 2. Cristais de gelo. 3. Qualidade. I. Resende,
Jaime Vilela de. 1. Gomes, Maria Emilia de Sousa. Ill. Titulo.




KAREN LENDENGUE DE MATOS REGALADO

MICROESTRUTURA E QUALIDADE DO EILE DE TILAPIA (Oreochromis niloticus)
SUBMETIDOS A DIFERENTES METODOS DE CONGELAMENTO

MICROESTRUTURE AND QUALITY OF TILAPIA FILLETS (oreochromis niloticus)
SUBMITTED TO DIFFERENT FREEZINF METHODS

Dissertacdo apresentada & Universidade
Federal de Lavras, como parte das exigéncias
do Programa de Pés-Graduagdo em Engenharia
de Alimentos, para a obtencdo do titulo de

Mestre.
APROVADA em 20 de janeiro de 2023.
Dra. Maria Emilia de Sousa Gomes UFLA
Dra. Amanda Maria Teixeira Lago UFLA
Dr. André Luiz Medeiros de Souza SEDEICS/RJ

Prof. Dr. Jaime Vilela de Resende
Orientador

Profa. Dra. Maria Emilia de Sousa Gomes
Coorientadora

LAVRAS - MG
2023



AGRADECIMENTOS

Primeiramente agradeco a Deus, por me conceder saude, paciéncia e guiar meu caminho
e dar forcas para concluir mais uma etapa da minha vida.

A minha maior inspiragdo, minha Mae, por todo amor, carinho, paciéncia, por me
ensinar muito sobre a vida e nunca me deixar desistir, minha maior incentivadora.

Ao meu Pai-drasto Newton, por ndo medir esfor¢os para nos ver bem, por todo carinho,
amor e por ser como um pai para mim.

As minhas irmas Caroline e Flavia por estarem sempre comigo, mesmo que distante,
por acreditarem em mim e me incentivarem a realizar os meus sonhos. Em especial & minha
companheira de vida, Kelly, minha irma inseparavel, por participar de todos os momentos da
minha vida.

Aos meus orientadores, os professores Jaime Vilela de Resende e Maria Emilia de Sousa
Gomes, pela orientacdo. Obrigada por todo conhecimento repassado, oportunidade,
ensinamentos, confianca e incentivo.

Ao André Luiz Medeiros de Souza, Amanda Maria Teixeira Lago e Maria Emilia de
Sousa Gomes por aceitarem compor minha banca de defesa, enriquecendo o trabalho.

Um agradecimento especial aos membros da Planta Piloto de Pescado, Francielly, Ana
Luiza e Marcelo, pela contribuicdo e por me ajudarem em todas as analises. Vocés foram
fundamentais para a realizacao do trabalho.

As minhas colegas de laboratorio Larissa e Ana Cristina, por toda ajuda, por
compartilharem o conhecimento e conversas nas horas de descontragao.

A Joyce, pela amizade e companheirismo e por tornar o processo mais leve.

A Universidade Federal de Lavras e ao Departamento de Ciéncia dos Alimentos, pela
oportunidade concedida para a realizacdo da P6s-Graduacao.

Ao Conselho Nacional de Desenvolvimento Cientifico e Tecnolégico (CNPq), pela
concessao da bolsa de estudos, a Capes.

E a todos os professores, servidores e funcionérios por contribuigdes.

Agradeco a todos que de alguma forma contribuiram para a realizacdo deste trabalho.



RESUMO

O objetivo do estudo foi avaliar os efeitos dos diferentes métodos de congelamento
(congelamento lento, por ar estatico (AE) a -20 °C; rapido, por ar forcado (AF) a -25 °C;
congelamento misto, criomecanico (CM), associando o congelamento com nitrogénio liquido
com o congelamento por ar forgado a -25 °C; e o congelamento ultra-rapido, com nitrogénio
liquido (NL) em tempos de armazenamento congelado (0, 30, 60 e 90 dias a -18 °C) sobre a
qualidade de filés de tilapia nil6tica (Oreochromis niloticus) e obter as curvas de congelamento
de cada processo. Os resultados apontaram que o tempo de congelamento para NL, AF, CM e
AE foi de 5, 32, 127, 146 e 268 minutos, respectivamente. Entre os métodos de congelamento
avaliados, o congelamento NL demorou menor intervalo de tempo para passar pela zona
maxima de formacdo de cristais de gelo. As amostras do tratamento (NL) ficaram mais
amareladas durante o armazenamento e tiveram maiores teores de N-BVT, que pode ser em
consequéncia da alta taxa de congelamento, causando fraturas e interferindo na qualidade dos
filés, devido a temperatura ultrabaixa de congelamento. As amostras do congelamento AE
tiveram os piores indices de qualidade e a microestrutura foi visivelmente afetada, com maiores
espacos entre as fibras deixados pelos cristais de gelo. Os resultados mostraram que 0s métodos
de congelamentos AF e CM possuem velocidade de congelamento rapido e apresentaram
melhor qualidade dos filés de tilapia durante os 90 dias de armazenamento, comparados aos
demais avaliados, indicando potencial promissor para a conservagdo do pescado durante o
armazenamento a longo prazo.

Palavras-chave: Armazenamento. Cristais de gelo. Qualidade.



ABSTRACT

The objective of the study was to evaluate the effects of different freezing methods (slow
freezing, static air (AE) at -20 °C; fast, forced air (AF) at -25 °C; mixed freezing, cryo-
mechanical (CM) by associating freezing with liquid nitrogen with air-forced freezing to -25
°C; and ultra-fast freezing with liquid nitrogen (NL) in times of frozen storage (0, 30, 60 and
90 days to -18) on the quality of Nile tilapia fillets (Oreochromis niloticus) and get the freezing
curves of each process. The results showed that the freezing time for NL, AF, CM and AE was
5, 32, 127, 146 and 268 minutes, respectively. Among the freezing methods evaluated, NL
freezing took less time to pass through the maximum zone of ice crystal formation. The samples
of the treatment (NL) were more yellowish during storage and had higher levels of N-BVT,
which may be due to the high freezing rate, causing fractures and interfering with the quality
of the fillets, due to the ultra-low freezing temperature. The samples of freezing AE had the
worst quality indexes and the microstructure was visibly affected, with larger spaces between
the fibers left by the ice crystals. The results showed that the freezing methods AF and CM
have fast freezing speed and presented better quality of tilapia fillets during the 90 days of
storage, compared to the others evaluated, promising potential for the conservation of fish
during long-term storage.

Keywords: Storage. Ice crystals. Quality.
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1 INTRODUCAO

A producao e o consumo de pescado de dgua doce estdo em expansao, sobretudo devido
ao fato de o alimento possuir alto valor nutricional, além de agradar o paladar dos consumidores
(JIANG et al., 2020).

Dentre as espécies produzidas mundialmente, a tilapia do Nilo (Oreochromis niloticus),
também chamada de tilapia nil6tica, é a espécie mais cultivada pela industria aquicola
mundialmente, em consequéncia de ser resistente a diferentes temperaturas, apresentar
crescimento rapido e possuir a capacidade de se desenvolver satisfatoriamente em diferentes
condi¢des ambientais (FOOD AND AGRICULTURE ORGANIZATION OF THE UNITED
NATIONS - FAO, 2010).

Além disso, essa espécie possui alto teor de &cidos graxos, alto teor proteico (e,
concomitantemente, contendo diversos aminoacidos essenciais em quantidades significativas)
e quantidade importante de lipideos (geralmente ricos em &cidos graxos essenciais) (HE et al.,
2015). A tilapia nilética também possui boa aceitacdo no mercado, em razdo das qualidades
sensoriais atrativas, como boa textura e sabor, sendo de grande interesse comercial (HE et al.,
2015; WEI et al., 2021).

O grande desafio da industria aquicola é manter a qualidade do pecado durante toda a
cadeia de producdo, transporte, até a entrega ao consumidor, por ser um produto extremamente
perecivel e de rapida deterioracdo, assim como outros produtos de origem animal. A
deterioracdo se deve as atividades microbianas, assim o como reacdes autoliticas quimicas e
enzimaticas. Essas reacdes podem ser aceleradas durante essa logistica realizada de forma
inadequada e sdo passiveis de serem minimizadas a partir dos métodos de conservacdo (AUNG;
CHANG, 2014; AYELOJA, 2020; WEI et al., 2021).

O congelamento é o método de preservacdo do pescado mais utilizado e eficaz para
garantir a qualidade, que consiste no abaixamento da temperatura, mantendo as caracteristicas
do pescado, a longo prazo, proximo ao estado de frescor (NETAM et al, 2018; WEI et al, 2021).
Entretanto, algumas alteragcdes ainda podem ocorrer durante o armazenamento congelado,
porém de forma mais lenta (FENNEMA, 1996; HE et al., 20015).

Diversos parametros sdo limitantes para garantir a qualidade dos produtos congelados,
como as taxas e a temperatura de congelamento, bem como as condi¢gdes de armazenamento,
pois, apesar de retardar as reacGes, o congelamento, se feito de forma inadequada, pode causar

perda de qualidade, principalmente devido & formacdo dos grandes cristais de gelo no interior
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da musculatura, que danificam o tecido do pescado (SIMOES et al., 2007; XU et al., 2019;
WElI et al., 2021, 2022).

Embora o processo de congelamento preserve os alimentos (WANG; SHI; WANG,
2022a), algumas alteracdes ocorrem no pescado devido ao congelamento, como a queimadura
pelo frio, o dessecamento superficial, a perda de agua por exsudacao e a oxidacao lipidica, que
resultam nas mudancas fisico-quimicas, na textura, na cor, mudancgas estruturais, que interferem
diretamente na qualidade, além de altera¢cdes nutricionais. Vale ressaltar ainda que a validade
comercial do pescado depende, também, da temperatura e da velocidade do congelamento
(EMIRE; GEBREMARIAM, 2010; ERIKSON et al., 2016; KONG et al., 2016; MINOZO,
2011).

Considerando os métodos de conservacdo, ainda sdo necessarias pesquisas e
atualizacBes que tenham como objetivo a preservacédo do pescado pela utilizacdo do frio. Diante
do exposto, o presente trabalho aborda diferentes métodos de congelamento para a conservagao
do filé de tilapia, como o congelamento com ar forcado, ar estatico, criogénico e congelamento
criomecanico.

Portanto, o objetivo deste trabalho foi investigar o efeito da aplicacdo de quatro
diferentes métodos de congelamento, sobre a qualidade de filés de tilapia, por meio da avaliacdo
de sua microestrutura e das alteracdes fisico-quimicas ao longo dos 90 dias.
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2 REFERENCIAL TEORICO

2.1 Producdo e consumo de pescado no Brasil e no mundo

O pescado é um alimento altamente saudavel devido a suas caracteristicas nutricionais
essenciais para a saide humana, com a presenca de elevada quantidade de proteina, dmega-3 e
vitaminas (FAO, 2016a), tornando-se um alimento com grande potencial para o mercado
(SARTORI; AMANCIO, 2012).

A producdo mundial e o consumo de pescado tém crescido em virtude da demanda por
alimentos nutricionalmente mais saudaveis, e que diminuam a inseguranca alimentar, por ser
um alimento com alto valor nutritivo atendendo as necessidades dos consumidores e
contribuindo na prevencéo de doencas (BALAMI; SHARMA; KARN, 2019).

O aumento da produgdo de pescado por meio da pesca e aquicultura tem sido
significativo, pois em 1950 foram produzidas cerca de 19 milhdes de toneladas de pescado,
passando para 179 milhdes toneladas em 2018; no ano seguinte foi registrado uma queda de
1%, e em 2020 foram produzidas cerca de 178 milhGes de toneladas. No entanto, nos ultimos
anos ocorreu uma reducgédo na producédo oriunda da pesca, em consequéncia da diminuicdo da
captura de organismos pelagicos, e impactos causados pela COVID-19 (FAO, 2022).

Segundo a Organizacdo das NagOes Unidas para Agricultura e Alimentacdo, em 2019 o
consumo mundial de produtos de origem aquaética representou 17% da proteina animal ingerida
e 7% em relacdo a todas as proteinas, sendo inferior apenas a proteina oriunda dos laticinios
(FAO, 2022).

A partir desse cenario, a Associacdo Brasileira de Piscicultura, por meio do Anuério do
Peixe (PEIXE BR, 2022), tem mostrado que a piscicultura se encontra em franca expansao,
tendo aumentado a producdo em 4,9% em 2019, e em 2021 o crescimento foi de 4,74%,
somando um amento de 45% desde 2014, sendo considerado o maior indice de producéao
quando comparada a outros tipos de proteina de origem animal (FAO, 2018; PEIXE BR, 2020,
2022).

No Brasil, a regido que mais produziu pescado em 2019 foi a Regido Sul, com 30,3%
da producéo, seguido das Regides Norte (20%), Nordeste (18,35%), Sudeste (16,8%) e Centro-
Oeste (14,55%). Ja no ano de 2021, a Regido Sul produziu 32% de pescado, a producédo do
Nordeste também aumentou, para 19,3%, e o Centro-Oeste e Norte tiveram uma reducéo, para
13,3% e 17,2%, respectivamente (PEIXE BR, 2020, 2022).
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Os maiores produtores de pescado no Brasil estéo representados na Tabela 1 (PEIXE
BR, 2022).

Tabela 1 - 10 maiores produtores de pescado no Brasil em 2022.

Estados Producéo (t) Ranking
Parana 188.00t 1°
Séo Paulo 81.640t 20
Rond6nia 59.600 t 3°
Santa Catarina 53.600 t 40
Minas Gerais 49.100 t 50
Maranhao 46.500 t 6°
Mato Grosso 42.600 t 7°
Mato Grosso do Sul 37.400 t 8°
Pernambuco 31930t 9°
Bahia 31.250 t 10°

Fonte: PEIXE BR (2022).

O setor de producdo aquicola é encarregado por produzir mundialmente mais da metade
de pescado para alimentagdo humana, sendo que esse setor, em 2017, foi responséavel por
produzir 92% de pescado em escala mundial (FAO, 2020b). Em 2017, os paises que mais
produziram pescado no mundo foram a China (46,0 milhdes de toneladas ocupando o 1° lugar
em producéo), seguido da India (6,18 milhdes), Indonésia (6,15 milhdes) e o Vietna (3,82
milhdes de toneladas), 78% da producdo aquicola mundial (ANDERSON; ASCHE;
GARLOCK, 2019; BALLEY; TRAN, 2019; KINNUCAN; NGUYEN; DAS, 2021).

Segundo o IBGE (2022), a producdo de pescado no Brasil em 2021 foi de 558,9 mil
toneladas, o que corresponde a um aumento de 0,92% em relacdo ao ano anterior. E o pescado
mais produzido continua sendo a tilapia, tendo aumento significativo de 4,48% em 2021, uma
producdo de cerca de 361,2 mil toneladas, representando 64,5% da producdo de pescado
cultivados. Portanto, a aquicultura esta em constante desenvolvimento e, através de novas
tecnologias, a tendéncia € aumentar a producao nacional de pescado.

O consumo mundial de pescado tem crescido nos ultimos anos, devido principalmente
a procura por alimento de boa qualidade nutricional (FAO, 2018). Em 1965, o consumo foi de
10 kg per capita por ano, e em 2016 o consumo aumentou para 20,3 kg per capita (SARTORI;
AMANCIO, 2012). E segundo a FAO (2022), o consumo global de alimentos aquaticos
alcancou um novo recorde, passando para 20,5 kg anual per capita no ano de 2019. No entanto,
houve uma reducdo em 2020 para aproximadamente 20,2 kg, e em 2021 houve um novo

aumento.
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No Brasil, o consumo de pescado em 2003 foi de apenas 6,46 kg per capita, ja no ano
de 2009 o consumo teve um aumento, passando para 8,9 kg, e em 2011, o consumo de pescado
foi apenas 11,1 kg per capita. A América Latina ainda ndo consome a quantidade de pescado
necessaria, registrando apenas 9,9 kg per capita por ano, consumo inferior ao da América do
Norte (14,6 kg per capita/ano), Asia (24,6 kg per capita/ano), Europa (21,1 kg per capita/ano)
e Oceania (23,2 kg per capita/ano). Apesar de ser grande produtor, no Brasil o consumo de
pescado ainda esta abaixo do recomendado pela Organizacdo Mundial da Saude (OMS), a qual
recomenda o consumo de pelo menos 12 kg/ano (PEIXE BR, 2020; SIDONIO et al., 2012;
SONODA,; SHIROTA, 2012).

A tendéncia é o crescimento da producdo e consumo de pescado, devido a busca por
alimentos que atendam as exigéncias nutricionais, visto que o pescado é um alimento

extremamente rico em proteina e aminoacidos essenciais para a saude do consumidor.

2.2 Aspectos gerais da tilapia nilética (Oreochromis niloticus)

A tilapia é um peixe ciclideo. Existem mais de 22 espécies de tilapias cultivadas, sendo
gue algumas das mais conhecidas sdo a tilapia nildtica (Oreochromis niloticus), a tilapia azul
(Oreochromis aureus) e a tilapia-de-Mocambique (Oreochromis mossambicus).

Segundo a classificacdo de Linnaeus (1758), a tilapia nil6tica é um pescado que pertence
a ordem Perciformes, familia Cichlidae, género Oreochromis e espécie O. Niloticus (LV et al.,
2021a; POPMA; PHELPS, 1998).

A producdo de pescado abrange mais de 60 espécies cultivadas. A tilapia é a espécie
mais cultivada no brasil, representando cerca de 64,5% de toda producdo de pescado da
aquicultura. O pais se destaca por ser 0 4° maior tilapicultor (INSTITUTO BRASILEIRO DE
GEOGRAFA E ESTATISTICA - IBGE, 2022; FAO 2022; SEAFOOD BRASIL, 2019). Além
disso, é um pescado cultivado mundialmente e possui diversas caracteristicas que o tornam mais
resistentes a condi¢fes ambientais, comparado a outras espécies de peixes (LV et al., 2021a).

No Brasil, a produgéo de tilapia em 2021 foi de 534.005 toneladas, com aumento de
9,8% comparada com 2020 (486.255t). Os estados que mais produziram estdo representados na
Tabela 02 (PEIXE BR., 2022).


https://pt.wikipedia.org/wiki/Perciformes
https://pt.wikipedia.org/wiki/Cichlidae
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Tabela 2 - Maiores produtores de tilapia em 2022.

Estado Producdo (t) Ranking
Parana 182.000 t 10
Séo Paulo 76.140°t 2°
Minas Gerais 47.000t 3°
Santa Catarina 41.700 t 40
Mato Grosso do Sul 34.450 t 50

Fonte: PEIXE BR (2022).

E um peixe exético, oriundo de paises africanos, que prefere ambientes rasos. Possui
capacidade de resistir em ambientes que podem gerar estresse aos organismos aquaticos, o que
faz com que o cultivo dessa espécie seja ainda mais promissor, devido a facilidade de manejo,
pois suporta altas densidade de estocagem, variacdes de temperatura (mas desenvolve melhor
em ambientes com temperatura entre 31 e 32 °C), hipOxia, € mais resistente a doengas e a baixa
qualidade da &gua de cultivo, apresenta crescimento rapido, alta prolificidade, além de se
adaptar bem em outros fatores ambientais e necessitar de pouca tecnologia para o cultivo
(ABDEL-TAWWAB et al., 2014; AMAL; ZAMRI-SAAD, 2011).

Possui habito alimentar herbivoro/onivoro, alimentando-se de perifiton, fitoplancton,
invertebrados e varios outros detritos. Além disso, é considerado um pescado magro (EL-
SAYED, 1999; SIDONIO et al., 2012). Foi inserido primeiramente em paises em
desenvolvimento, a fim de suprir a demanda por proteina de origem animal (FAO, 2010).

Com o crescimento da producdo aquicola e a comercializacdo do pescado em estado
fresco, surgiu a necessidade de utilizar técnicas industriais, como o congelamento, para
preservar a qualidade por ser um alimento altamente perecivel, e disponibilizar no mercado
novas formas de apresentacdo da tilapia (BRASIL, 2014; FAO, 2010).

Atualmente, a tilapia nilética é comercializada tanto na forma inteira como em forma
de filés, frescos ou congelados, sendo a principal forma de comercializacdo desse produto,
devido a preferéncia do mercado por pescado filetado (BACELAR; MURATORI, 2020). Essa
espécie apresenta caracteristicas semelhantes a espécies preferidas dos consumidores, como a
auséncia de odores e espinha em Y, a carne branca e textura mais firme, garantindo a maior
aceitacdo por meio dos consumidores (SOUZA, 2002).

Apesar de diversas qualidades dessa espécie, o pescado fresco possui capacidade de
répida deterioracdo, sendo extremamente perecivel em razdo das atividades microbianas e
enzimaticas (HE et al., 2015). Com isso, a industria de pescado utiliza tecnologias para estender

a validade comercial, como o congelamento, bastante utilizado para a preservagéo, por garantir
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a qualidade do pescado por periodo mais prolongado (WANG; SHI; WANG, 2022b; WEI et
al., 2021).

2.3 Composicao centesimal da tilapia nilética (Oreochromis niloticus)

A composicao centesimal do pescado é responsavel, principalmente, por demonstrar os
valores nutritivos dos alimentos. O consumo de pescado, em geral, € extremamente importante
para a manutencao da salde humana, devido as suas propriedades nutricionais e por possuir
baixo teor de gordura, porém, a carne de pescado é extremamente perecivel e de répida
deterioracdo (FAO, 2006).

A tilapia nil6tica é considerada um peixe magro, com alto valor de umidade, destaca-se
por ter boa aceitacdo pelo mercado consumidor, devido a suas caracteristicas sensoriais, como
sabor, aroma, textura e outros aspectos, além de ser altamente nutritivo e conter niveis de
colesterol baixo (CHEN; FENG, 2021; MOURA et al., 2009; NEVES et al., 2015; SENA;
OLIVEIRA; 2015; SIMOES et al., 2007).

Na Tabela 3 sdo apresentadas composic¢des centesimais de tilapias niloticas, encontradas

por diversos autores.

Tabela 3 - Composicdo centesimal da tilapia nilética, em percentagem, obtida por diversos

autores.
Espécie Proteina Lipidios  Cinzas Umidade Fonte
[%] [%] [%] [%]

Tilapia nilética 19,36 2,60 1,09 77,13 Simdes (2007)
(Oreochromis niloticus)

Tilapia nilética 13,44 1,12 1,16 77,6 Sena (2014)
(Oreochromis niloticus)

Tilapia nilética 16,72 1,00 1,097 78,40 Neves (2015)
(Oreochromis niloticus)

Tilapia nilética 18,25 1,9 1,0 81,69 Moura (2018)

(Oreochromis niloticus)
“Valores representados em percentagem. (%).

A composicdo centesimal do pescado depende de diversas variaveis e pode ser afetada
por diversos fatores, podendo ser de natureza intrinseca, como a genética, morfologia e
fisiologia das espécies, ou também pode variar por fatores ambientais, tais como a alimentacéo,
estacdo do ano e também pelo sistema de cultivo (ANDRADE; LIMA, 1975; ANDRADE;
BISPO; DRUZIAN, 2009).
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2.4 Vida util e deterioracdo do pescado

A qualidade dos alimentos depende de caracteristicas intrinsecas, como o pH e, a
atividade da agua dos produtos, ou mesmo por meio da utilizacdo de conservantes, e
caracteristicas extrinsecas, como o tempo de armazenamento, o transporte, exposi¢do a luz, o
tipo de embalagem e até mesmo a forma de manipulagéo e processamento, podendo determinar
a validade comercial (DA SILVA, 2008).

O termo de validade comercial pode ser definido como o tempo em que o alimento é
armazenado, submetido a especificas condi¢des de temperatura, luminosidade, umidade, entre
outras condicGes, tendo como objetivo manter as caracteristicas nutricionais e sensoriais do
produto alimenticio, além de ser um fator que avalia o frescor do alimento. Porém, o periodo
em que o alimento esta corretamente armazenado nao anula a ocorréncia das reacbes de
deteriorac&o, e sim retarda (GIMENEZ; ARES; ARES, 2012; LEISTNER, 2000).

A validade comercial dos alimentos possui grande importancia tanto para o0s
consumidores, quanto para as industrias (GIMENEZ; ARES; ARES, 2012). Existem diversos
métodos de processamento com intuito de estender a vida de prateleira dos produtos
alimenticios, controlando o crescimento microbiano e retardando as reacGes enzimaticas. O
principal parametro utilizado para garantir produtos de qualidade é o controle de temperatura
(DUUN; RUSTAD, 2008; PREGO et al., 2021).

O pescado, por ser altamente perecivel, possui vida de prateleira menor comparado a
outros tipos de carnes, e € delimitada por rea¢fes enzimaticas e de microrganismos. Contudo,
a velocidade da deterioracdo depende de diversos fatores, como o método de abate, manuseio,
as condicGes de armazenamento, temperatura e condi¢des quimicas e/ou microbiana (DUUN;
RUSTAD, 2008, LEISTNER, 2000; MASNIYOM, 2011).

A deterioracdo do pescado inicia-se apds o abate, causando alteragdes, iniciando por
meio da acdo das enzimas autoliticas e acelerando a acdo dos microrganismos, modificando as
caracteristicas fisico-quimicas e sensoriais, alterando o sabor, textura e odor, podendo ser
percebidas pelo consumidor. Contudo, essas mudancas limitam a validade comercial e a tornam
inapropriada para o consumo (MINOZZO0, 2011; SOARES; GONCALVES, 2012).

Diante disso, € imprescindivel compreender que essas alteragdes ocorrem a partir do
momento em que o pescado é abatido, no entanto, a rapidez das reaces depende da aplicacéo
de principios da conservacgéo, dos métodos de abate empregados, higiene e também do controle

de qualidade durante a manipulacdo do pescado.
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2.5 Métodos de conservacao de pescado

O pescado € um alimento com alta aceitacdo comercial, mas muito perecivel e possui
curto prazo de validade, no entanto, a vida de prateleira pode ser estendida através de aplicacdes
de tecnologias e métodos de conservacao, que devem ser utilizados logo ap6s o abate para inibir
0 crescimento microbiano e minimizar as reagdes de deterioragdo da qualidade (TSIRONI,
HOUHOULA; TAOUKIS, 2020).

Diversos métodos de conservacao de alimentos sdo utilizados para preservar a qualidade
de pescado, retardando a deterioracdo e controlando o crescimento microbiolégico, como a
salga, defumagcdo, enlatados, secagem, resfriamento e o congelamento, que é o método mais
utilizado e eficiente, pois garante que algumas espécies de pescado estejam disponiveis no
mercado durante todo o ano, em boas condi¢Ges para o consumo (AMIT el al., 2017
GONCALVES, 2011; TSIRONI; HOUHOULA; TAOUKIS, 2020).

A répida taxa de deterioracdo de pescado se da principalmente pelo alto teor de agua
presente nesse alimento, com isso ocorre maior probabilidade de deterioracdo devido as
alteracdes bioldgicas e quimicas (SOUSA et al., 2011; TROLLER, 2012). A aplicacdo dos
métodos de conservacao e condi¢des higiénico-sanitarias sdo essenciais para reduzir as reacoes
e reduzir a disponibilidade e atividade de agua durante o armazenamento de pescado
(TEIXEIRA; GARCIA, 2014).

O uso do frio em alimentos, tanto a refrigeracdo, quanto o congelamento, visam a
inibicdo das reacbes por meio da reducdo da temperatura, congelando total ou parcialmente o
contetdo de agua presente no interior do masculo, inibindo as atividades dos microrganismos,
preservando as caracteristicas e mantendo a qualidade durante o armazenamento (ORDONEZ,
2005; TAO et al., 2021).

Segundo o Regulamento da Inspecdo Industrial e Sanitaria de Produtos de Origem
Animal - RIISPOA, o pescado resfriado é aquele embalado e mantido em temperatura de
refrigeracdo. E pescado congelado é aquele submetido a processos de congelamento rapido, de
forma que o produto ultrapasse rapidamente os limites de temperatura de cristalizagdo maxima
(BRASIL, 2020).

Ambos 0s métodos de conservacao apresentam diversas vantagens para a industria, pois
melhoram a qualidade dos alimentos, podendo ser armazenados por dias, através da
refrigeracdo, ou a longo prazo com o congelamento. Entretanto, o congelamento néo garante a
qualidade de tecidos que sofreram danos, pois a temperatura apenas retarda as atividades
(ORDONEZ et al., 2005).
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Durante o congelamento, os microrganismos séo impossibilitados de se desenvolverem,
isso ocorre em razdo do aumento da concentracao de solutos e também por meio da reducédo da
atividade da agua presentes nos tecidos. No entanto, devido ao crescimento de cristais de gelo
no congelamento, pode apresentar algumas desvantagens ao longo do armazenamento, como
danos mecénicos, dessecacdo, perda por exsudacao, oxidacdo dos lipideos, desnaturacdo das
proteinas e perda de cor durante o armazenamento (MINOZZO, 2016; YUDUAN, 2022).

O congelamento é reconhecido como o meétodo de conservacdo mais utilizado na
industria pesqueira, isso porque mantém a qualidade do pescado mais préxima do estado fresco.
Alguns parametros delimitam a qualidade dos produtos congelados, como a velocidade e o
método de congelamento (OETTERER et al., 2012).

2.6 Congelamento

O congelamento consiste em um processo de retirada de calor por um método de
resfriamento. Com a reducdo da temperatura, a parte externa do alimento é congelada, em
seguida da-se inicio ao congelamento interno. Nesse método de conservacdo, a dgua presente
no pescado congela, formando os cristais de gelo (RAHMAN; VELEZ-RUIZ, 1999).

Logo, o uso do frio na conservacao do pescado é imprescindivel, visto que é um
alimento com grande quantidade de agua em sua composicao, o que favorece a proliferacdo dos
microrganismos e contribui com a velocidade de decomposicdo, e em temperaturas mais baixas
h& menor probabilidade da ocorréncia das reaces, uma vez que transforma o conteido de agua
liquida em gelo (VASCONCELQOS; MELO, 2010; WEI et al., 2021).

A industria alimenticia tem usado essa tecnologia para manter a qualidade em pescado
desde o comeco do seéculo XX, sendo a op¢do que mais preserva caracteristicas nutricionais e
sensoriais (TOMCZAK-WANDZEL; ARCTANDER; WANDZEL, 2015). Entretanto, a
preservacao do pescado por meio do congelamento também depende de outros fatores, como:
estrutura do musculo, tamanho, idade, espéecie de pescado e 0 estado que o pescado se encontra
antes do processo de congelamento (ALBERIO et al., 2014; EMIRE; GEBREMARIAM,
2010).

Apesar de ser o método mais eficiente para preservar a longo prazo e manter os produtos
sob condicBes apropriadas para 0 consumo, 0 congelamento ndo possui capacidade para
recuperar ou modificar a qualidade dos alimentos ja danificados (EMIRE; GEBREMARIAM,
2010).
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A qualidade do alimento congelado ndo se mantém somente por meio das baixas
temperaturas, mas também depende da qualidade da matéria-prima, o manejo, do tipo de
processamento e da forma que sdo realizados a distribuicdo e o armazenamento (ERIKSON et
al., 2016). O congelamento reduz as reacdes quimicas e inibe as atividades enzimaticas e
microbianas. Contudo, existem determinados fatores que acarretam danos a superficie do
pescado devido ao uso das baixas temperaturas, podendo causar queimaduras pelo frio,
oxidacdo lipidica, dessecacdo e desnaturacdo das proteinas (ERIKSON et al., 2016; ROCA,
2010; VANHAECKE; VERBEKE; DE BRABANDER, 2010).

Segundo o RIISPOA (Regulamento da Inspe¢do Industrial e Sanitéria de Produtos de
Origem Animal), o pescado pode ser classificado como fresco, resfriado e congelado. O
pescado em estado “fresco” € aquele que ndo foi submetido a qualquer processo de conservacao,
anao ser pelaacédo do gelo, mantido em temperaturas proximas a do gelo fundente, com excecéo
daqueles comercializados vivos. Pescado ‘“resfriado” € aquele embalado e mantido em
temperatura de refrigeracdo. E entende-se por “congelado” aquele submetido a processos de
congelamento réapido, de forma que o produto ultrapasse rapidamente os limites de temperatura
de cristalizacdo maxima. No entanto, o processo de congelamento rapido somente pode ser
considerado concluido quando o produto atingir a temperatura de -18 °C (BRASIL, 2020).

De acordo com a Instrucdo Normativa n° 21, de 31 de maio de 2017, o pescado
congelado deve ser mantido em temperatura ndo superior a -18 °C e ndo possuir impurezas ou
outros tipos de substancias, deve possuir superficie limpa e pigmentada, musculatura firme e
integra e auséncia de odores, ndo deve possuir textura gelatinosa e indicios de queimaduras
causada pelo frio. Em pescados com peso acima de 20 kg, independentemente se estiverem
inteiros ou eviscerados, ndo é obrigatdria a utilizagdo de embalagens (BRASIL, 2017a).

O processo de congelamento dos alimentos é similar ao congelamento da agua. Esse
processo pode ser dividido em etapas. Na primeira etapa ocorre o resfriamento do produto,
atingindo o ponto de inicio de congelamento; nessa etapa o calor sensivel é removido. Na
segunda etapa ocorre a cristalizagdo de uma parte da agua, o calor latente de fuséo € retirado,
ocasionando a mudanca de fase da dgua. Em seguida, na ultima etapa, espera-se que produto
alcance a temperatura de congelamento desejada, ocorrendo a remog&o do calor sensivel. Essas
etapas estdo presentadas na Figura 1 (KHADATKAR; KUMAR; PATTANAYAK, 2004).
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Figura 1 - Diagrama de congelamento da &gua.
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Fonte: Khadatkar et al. (2004).

O congelamento inicia quando os alimentos sdo submetidos a temperaturas de -1 a -4
°C, e depende das taxas de congelamento. O congelamento lento causa impactos negativos que
interferem na qualidade do produto (GONCALVES, 2011), ja o congelamento rapido apresenta
maior eficacia, devido a formacéo de pequenos cristais de gelo, que pouco danificam a estrutura
dos alimentos (VASCONCELOS; MELO, 2010).

No congelamento lento formam-se grandes cristais de gelo, no meio extracelular, que
podem danificar o tecido do alimento, causando rupturas celulares, devido ao crescimento dos
cristais, desordenados, grandes e muitas vezes pontiagudos, 0 que, em consequéncia, acarretam
mudancas na qualidade fisico-quimica e sensorial do pescado. E no processo de
descongelamento o musculo ndo se recupera, com isso ocorre 0 amolecimento e as células
rompem e se perdem, além disso, também ocorre forte exsudacdo acarretando grande perda de
nutrientes (COLLA; PRETINICE-HERNANDEZ, 2003; FELLOWS, 2006).

O congelamento rapido garante a melhor qualidade dos produtos congelados, pois
formam-se pequenos cristais tanto nos espacos intercelulares quanto nos espacos intracelulares.
Diante disso, pouco danificam a estrutura dos alimentos, além de reduzir o tempo do processo
de congelamento, e durante o descongelamento ndo ocorrem grandes perdas na textura e
qualidade do pescado (ERIKSON et al., 2016; GEORGE, 1997; VASCONCELOS; MELO,
2010).

A Figura 2 desmonstra a estrutura do pescado congelado. Em (a) o muasculo do pescado

ndo congelado, em (b) a estrutura do pescado congelado com pequenos cristais de gelo
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formados, e em (c) representa o tecido do pescado danificado com a formacdo de grandes

cristais de gelo.

Figura 2 - Estrutura do pescado fresco e congelado. (a) Pescado ndo congelado; (b) Formacéo

cristais de gelo pequenos; (c) Formacéo de grandes cristais de gelo.

(b)
Fonte: Fennema, Powrie e Marth (1973).

Quando o pescado é submetido a altas taxas de congelamento, como em temperaturas
ultrabaixas, pode haver danos estruturais, como rachaduras, ou mesmo a quebra do musculo, e
queimaduras pelo frio, favorecendo a deterioragdo. Em decorréncia do exposto, algumas
espécies de peixe ndo podem ser submetidas a essas condicdes (GEORGE, 1997;
TOLSTOREBRIV; EIKEVIK; BANTLE, 2016).

Logo, é necessario conhecer as caracteristicas do alimento e os métodos de conservacgéo
pelo frio, além de avaliar o método de congelamento que melhor se adequa para determinados
produtos. Para a preservacdo da qualidade do pescado, ja existem diversas técnicas de
congelamento eficientes, utilizadas pela industria pesqueira, como o congelamento criogénico,
congelamento com ar forcado, congelamento em placas e congelamento por imersdo. No
entanto, 0 método de congelamento depende dos atributos do alimento (RODEZNO et al.,
2013).

2.6.1 Congelamento com ar estatico (convec¢ao natural)

O congelamento com ar estatico é considerado 0 metodo de congelamento lento que
possui menor eficiéncia, com faixa de temperatura de -10 a -30 °C. Além de atingir o ponto de
congelamento de forma mais lenta, pode ser comparado com congeladores convencionais, ou
seja, congeladores domésticos, que ndo sdo prdprios para congelar alimentos em grande escala
e para comercializacdo (ROCA, 2010). A movimentacdo do ar em contato com o produto no
espaco refrigerado se da por diferencas de volumes especificos que caracterizam o processo de

transferéncia de calor por convecgédo natural.



25

2.6.2 Congelamento com ar forgcado

O congelamento com ar forcado é comumente o tipo de congelamento mais aplicado
pela inddstria pesqueira, por ser um método de congelamento rapido. A temperatura aplicada
por esse congelador pode variar entre -10 a -40 °C, e consiste em cdmaras de refrigeracéo ou
tlneis de congelamento que contam com ventiladores para insuflar o ar frio sobre o produto.
No caso, o calor é transferido para o ar que se movimenta de forma rapida, com velocidade que
varia até 5 m/s (VASCONCELOS; MELO, 2010).

2.6.3 Congelamento criomecanico

O congelamento criomecanico consiste em um sistema de congelamento misto ou
combinado, realizado em duas etapas, sendo que na primeira etapa ocorre o contato direto do
alimento com o refrigerante criogénico. Apés a formacgdo de uma crosta fina de gelo, os
produtos sdo transferidos para o congelamento mecanico para atingirem a temperatura de
congelamento desejada (AGNELLI; MASCHERONI, 2001; CHOUROT et al., 2003).

Na primeira etapa desse processo de congelamento o alimento é imerso no liquido
refrigerante, mais usualmente o nitrogénio liquido (N2) e didxido de carbono (CO.) liquido,
ocorrendo o congelamento superficial rapido. Na segunda etapa o alimento é transferido para
freezers ou tunel de congelamento para conclusdo do processo. Essa tecnologia é geralmente
utilizada para o congelamento de alimentos que possuem baixa resisténcia mecanica, ou que
sofram alteracGes durante o processo de congelamento, a fim de melhorar os aspectos e
qualidades dos alimentos congelados (AGNELLI; MASCHERONI, 2002; YU; LIAO, 2016).

2.6.4 Congelamento criogénico

O congelamento criogénico é compreendido como um tipo de congelamento rapido,
com capacidade de proporcionar temperaturas mais baixas em menor intervalo de tempo que
0s tipos de congelamento convencionais, apresentando menos desvantagens. A temperatura do
congelamento criogénico pode alcancar até -45 °C em menos ou até 1 minuto. Para isso, 0
processo de congelamento pode ser realizado por imersao direta, aspersao de liquido ou mesmo
através da circulacao de vapor criogénico. Ou seja, esse tipo de congelamento pode ser realizado
através do nitrogénio em forma liquida ou em forma gasosa (FERREIRA et al., 2013;
OETTERER et al., 2012).
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O método de congelamento criogénico possui grandes beneficios para a industria de
alimentos, por ter potencial de congelar o alimento em menos tempo. Isso se da pela substancia
utilizada, que consiste no fluido criogénico e no azoto liquido, que permitem a temperatura de
congelacao chegar a -196 °C (FELLOWS, 2006). O congelamento criogénico foi desenvolvido
para atender a industria de alimentos, que busca, desde o comego da evolucao desse setor, por
métodos mais eficientes e rapidos. Por consequéncia, promove a formacdo de cristais de gelo
por todo alimento, diminuindo os riscos de decomposi¢cdo bacteriana, enzimatica e oxidativa
(KHADATKAR; KUMAR; PATTANAYAK, 2004).

2.7 Métodos de avaliacao da qualidade do pescado

A qualidade do pescado depende principalmente da temperatura de armazenamento,
condicgdes de higiene no processo de manipulacdo e em todos 0s processos industriais, que
podem ser descritas através de varios parametros que visam manter o alimento com as
caracteristicas mais proximas do seu estado de frescor, garantindo a seguranca alimentar e a
qualidade nutricional, visto que essas caracteristicas podem ser modificadas por diversos
fatores durante todo o processamento (DUUN; RUSTAD, 2008).

Para determinar a qualidade e o grau de conservacdo do pescado congelado, séo
empregados 0s métodos fisico-quimicos, analise microbiolédgica e sensorial (DUTTA et al.,
2016; DUUN; RUSTAD, 2008; LEISTNER, 2000).

2.7.1 Nitrogénio de Bases Volateis Totais (N-BVT)

A analise de Nitrogénio das Bases Volateis Totais (N-BVT) é um parametro que
apresenta procedimento metodologico simples e economicamente acessivel, comumente
utilizado para averiguar a qualidade e fiscalizar o processo de deterioracdo do pescado. Por
meio das enzimas consideradas enddgenas e bacterianas sdo geradas as bases volateis que
consequentemente causam alteracdes no teor de frescor e d& inicio ao processo de
decomposic¢édo (CICERO; FURLAN; NEIVA, 2014).

Essa anélise determina o estado de frescor da carne de pescado e, segundo os estudos
relacionados a essas determinaces, € possivel perceber que os limites aceitaveis de N-BVT
variam bastante (CAl et al., 2014). Em pescado em 6timo estado de frescor, o teor de N-BVT
varia de 5 a 10 mg/100 g de carne. Quando o pescado atingir um nivel médio de frescor, esse

parametro pode atingir de 15 a 25 mg/100 g; e ao iniciar 0s processos de deterioracdo da carne
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do pescado o teor de N-BVT pode compreender valores de 30 a 40 mg/100 g de carne. Ao
alcancar niveis em que o pescado ja pode ser considerado em estado de decomposicao, o teor
de N-BVT pode ser encontrado em valores acima de 50 mg/100 g (OGAWA; MAIA, 1999).

No Brasil, o limite aceitavel de N-BVT para pescado em estado de frescor ainda é muito
discutido, e € estudado com diversas espécies, para obter um limite que abranja a todos os tipos
de pescado. No entanto, segundo alguns autores, esse parametro possui teor considerado
aceitavel a 30 mg N/100 g (TEODORO; ANDRADE; MANO, 2007). De acordo com o
RIISPOA - Regulamento da Inspecdo Industrial e Sanitaria de Produtos de Origem Animal, as
bases volateis totais devem ser inferiores a 30 mg de nitrogénio/100 g de tecido muscular
(BRASIL, 2020).

2.7.2 pH

A carne de pescado é um alimento que possui grande atividade de agua, rico em
proteinas, lipideos e inUmeros nutrientes. Estas caracteristicas o tornam altamente perecivel,
isso ocorre devido ao seu pH ser quase neutro, favorecendo a proliferacdo dos microrganismos
(SOARES et al., 1998).

O pH também é um indicador de qualidade, e diversos fatores podem influenciar o
comportamento do pH, no qual a concentracdo desses ions é modificada quando inicia o
processo de decomposicdo, oxidacdo e fermentacdo. O pH do pescado pode ser alterado em
razdo dos processos da pesca, captura, processamento, armazenamento e em todas as etapas de
industrializagdo (LEMOS, 2017).

O Regulamento da Inspecdo Industrial e Sanitaria de Produtos de Origem Animal
(RIISPOA) estipula que o valor para o pH em pescado fresco seja menor que 7,0; em outros
produtos de origem marinha, como moluscos, o pH deve ser menor que 6,85, e em crustaceos
deve ser menor que 7,85, sendo esses valores estipulados para pescado fresco (BRASIL, 2017b;
BRASIL, 2020). De acordo com a Instru¢do Normativa n° 21, de 31 de maio de 2017, publicado
pelo Ministério da Agricultura, Pecuaria e Abastecimento, o pH para pescado congelado deve
ser no maximo 7,0, com excecdo dos pescados das familias Gadidae e Merluccidae, que podem
alcangar pH méximo de 7,20 na musculatura (BRASIL, 2017a).

Em um estudo realizado com a tilapia nilotica, foi observado que durante o
armazenamento ocorreu variagdo do pH da carne do pescado congelado, sendo que nos
primeiros 30 dias de armazenamento o pH teve uma diminuigéo, no entanto, ndo permaneceu

estavel, causando um aumento até os 60 dias de estocagem, e s assim estabilizando. Em geral,
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0 congelamento ndo para as reagdes, mas pode retardar, diminuindo a velocidade de
deterioracdo do pescado. Portanto, o aumento do pH pode indicar degradacdo proteica
(KIRSCHNIK et al., 2013).

2.7.3 Oxidacdo lipidica

Os lipidios séo fonte de energia, e devido a sua importancia sdo fundamentais para a
salde humana, pois fornecem as importantes substancias, como o dmega-3, dmega-6 essenciais,
acidos graxos poli-insaturados, além de diversas outras vitaminas e substancias que influenciam
nutricionalmente e desempenham papéis importantes na satde. Porém, os lipideos possuem
facilidade para serem oxidados devido ao grau de saturacdo, o que consequentemente pode
causar alteracdes no sabor dos alimentos e diminuir a qualidade nutricional, tornando os
alimentos improprios para o consumo (MIYASHITA; UEMURA; HOSOKAWA, 2018).

O pescado possui em sua composicdo grande quantidade de &cidos graxos poli-
insaturados, a estrutura quimica pode ser caracterizada por conter uma ou mais insaturacées, e
a oxidacdo ocorre mais facilmente quando a insaturacdo € maior. A presenca dessas
insaturagdes torna os acidos graxos mais suscetiveis a oxidacdo, que pode ser acelerada por
fatores como metais, luz, temperatura e oxigénio, levando a formacdo de radicais livres e
hidroperéxidos. A oxidacdo dos acidos graxos pode resultar na formacdo de compostos
indesejaveis, como alcoois, aldeidos, ésteres, cetonas e hidrocarbonetos. Para evitar a oxidacao
lipidica em pescado e em outros alimentos, € necessario armazena-los adequadamente, evitar a
exposicao a luz e oxigénio, e manté-los em temperaturas adequadas (LI et al., 2014; SOARES;
GONCALVES, 2012; WEBER et al., 2008).

A oxidacdo dos lipideos nos alimentos da origem aos radicais livres e altera
principalmente as propriedades sensoriais dos alimentos, ocasionando mudancas no sabor, cor,
textura, aroma e outros atributos. A rapidez com que a oxidacao dos lipideos acontece depende
diretamente do grau de instauracéo. Portanto, o pescado é suscetivel a essas transformacdes por
possuir um maior grau de insaturagdo quando comparado a outros produtos alimenticios. A
principal consequéncia que a oxidagao provoca no pescado é a rancidez, que influencia no odor
e degrada o sabor do alimento (SOARES; GONCALVES, 2012).

A quantificagdo da oxidacéo é realizada por meio da avaliagdo das substancias reativas
ao acido tiobarbitarico (TBARS), refletindo no teor de malonaldeido (MDA), e quanto maior o
TBARS, maior o0 nivel de oxidagdo lipidica. E um método bastante utilizado para avaliar a

qualidade do pescado, frente a oxidacéo lipidica (WANG et al., 2022). Entretanto, ndo existe
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legislacéo que indique o limite permitido dos valores de MDA, porém existem diversos estudos
cientificos que sugerem valores considerados inadequados para 0 consumo.

No estudo realizado por Li et al. (2020), que avaliaram a oxidacao lipidica do pescado
congelado por diferentes métodos, foi observado que a quantidade de TBARS aumentou
gradativamente durante o periodo de armazenamento, sendo que o TBARS das amostras
congeladas por imersdo em liquido e por ar forcado foram de 0,54 e 0,65 MDA/kg de pescado,
respectivamente, sendo maiores do que as amostras congeladas por deslocamento de presséo
(0,25 MDAV/kg). Os autores afirmaram que o aumento de TBARS pode ser associado ao
processo de decomposicdo dos hidroperdxidos, e com método de congelamento mais eficiente
pode retardar a oxidacdo lipidica, como o congelamento por deslocamento de pressdo, que
obteve valores inferiores aos demais avaliados.

Portanto, as industrias de pescado ja utilizam diversos métodos e técnicas para evitar a
oxidagdo e preservar as caracteristicas nutricionais do pescado, a fim de manter o maximo de
qualidade do alimento até chegar ao consumidor. As tecnologias utilizadas para controlar e
reduzir o processo de oxidacdo se ddo por meio primeiramente das técnicas de evisceracao,
retirando o contetdo do interior do pescado, sendo, assim, o método mais eficiente para

diminuir as reagdes que ocorrem por meio do congelamento (OETTERER et al., 2012).
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3 MATERIAL E METODOS

A pesquisa foi desenvolvida no Laboratério de Refrigeracdo e na Planta Piloto de
Processamento de Pescado do Departamento de Ciéncias de Alimentos (DCA, da Escola de
Ciéncias Agrarias de Lavras (ESAL), Minas Gerais, da Universidade Federal de Lavras
(UFLA).

3.1 Obtencéo e preparo da matéria-prima

Os filés de tilapia nilotica (Oreochromis niloticus) foram adquiridos no mercado local
de um mesmo vendedor do municipio de Lavras — MG. Todas as amostras foram adquiridas do
mesmo lote, procedentes de peixes recém abatidos, filetados em um mesmo dia e transportados
em caixa isopor de 50 litros com gelo em escamas para a Planta Piloto de Processamento de
Pescado. Em seguida, foram pesados e embalados a vacuo (modelo TM-250, TecMag, Pari, SP,
Brasil), individualmente em sacos de Nylon Poli 180, com espessura de 18 micras (Cetro®,
Bauru, SP, Brasil).

Os filés de tilpia com aproximadamente 150 g (+ 12 g) cada um foram distribuidos
aleatoriamente em quatro partes de 2,5 kg, que foram submetidas a diferentes métodos de
congelamento;

e Tratamento I: Congelamento Criogénico com Nitrogénio Liquido (NL);
e Tratamento Il: Congelamento com Ar Forcado (AF);
o Tratamento Ill: Congelamento Criomecanico (CM);

e Tratamento IV: Congelamento com Ar Estatico (AE).

3.2 Congelamento/descongelamento das amostras

No congelamento NL o nitrogénio liquido foi colocado em caixa térmica de 50 litros,
as amostras foram colocadas em plataforma metélica para facilitar a retirada dos filés apds o
congelamento e submersas no nitrogénio liquido até completar o congelamento dos filés (-18
°C). O tempo foi determinado através das curvas de congelamento.

No congelamento AF as amostras foram acondicionadas em caixas de polietileno e

colocadas no tunel de congelamento com temperatura ajustada de -25 °C (+ 2 °C).
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No congelamento CM as amostras foram primeiramente submersas em nitrogénio
liguido armazenadas em caixa de isopor por 20 segundos, para a formagdo de uma crosta de
gelo superficial, e em seguida foram transferidas para o tanel de congelamento com ar forgado
a-25 °C (£ 2 °C) para concluir o congelamento.

No congelamento AE os filés foram acondicionados em caixas de polietileno e
congelados em freezer horizontal com ar estatico a -18 °C (£ 2 °C).

Ao final do congelamento de todos os tratamentos, as amostras foram transferidas para
o freezer horizontal com temperatura controlada a -18 °C (x 2 °C), onde foram armazenadas
para posteriores analises nos tempos de 0, 30, 60 e 90 dias. As leituras das temperaturas dos
filés durante os processos de congelamento foram registradas usando termopares (tipo T de
cobre constantan AWG-24) de 1 mm de diametro e 100 mm de comprimento. Esses termopares
foram inseridos no centro geomeétrico dos filés de tilapia, conectados a um sistema de aquisi¢cdo
de dados (National Instruments - Modelo SCXI - Hungria), para obtencdo dos histéricos de
temperatura e a leitura das temperaturas. As medicGes de AF, AE e CM foram registradas em
intervalos de 1 minuto por meio do software Lab View 8.5, enquanto para as amostras do
congelamento com nitrogénio liquido (NL) na medicéo do histérico de temperatura foi utilizado
0 intervalo de 10 segundos. As medicOes de temperatura foram encerradas quando a
temperatura do centro geométrico dos filés de tilapia atingiram -18 + 0,5 °C (FIGURA 3).

Ao atingir o tempo de estocagem, as amostras foram descongeladas sob refrigeracéo (4

°C £ 2 °C) por 12 horas para posteriores analises.
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Figura 3 - Obtencéo e preparo das amostras de filé de til&pia nilética (Oreochromis niloticus).
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Fonte: Da autora (2023).
3.3 Determinacéo do pH
O pH foi mensurado utilizando um pHmetro portatil (modelo HI 99163, Hanna
Instruments, Barueri, SP, Brasil) com eletrodo de insercdo acoplado a um pH metrodigital,
inserido no centro dos filés.
3.4 Cor instrumental
A cor instrumental das amostras foi avaliada através de colorimetro (Nix Color Sensor

Pro - NPRO; Nix Sensor, Ltd, Burlington, Ontario, Canada). Os resultados da analise de cor
foram expressos por meio dos padrdes de cor do sistema CIElab, L* a* b* de acordo com as
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especificacbes de Commission Internationale de L’eclairage (CIE, 1986), nas escalas L*
(luminosidade), a* (intensidade da cor vermelho) e b* (intensidade amarela).

3.5 Determinacéo de Bases Nitrogenadas Volateis (N-BVT)

Para determinar N-BVT foram utilizados 10 gramas de amostra de filés de tilapia em 60
mg de &cido tricloracético — TCA (5%) transferidos para um becker, em seguida a mistura foi
filtrada e recolhidos 10 ml do filtrado, acrescentado ao mesmo tempo 0,5 g de MgO.
Posteriormente, a destilacdo no aparelho micro-kjeldahl e arraste por vapor em solucéo
receptora, e ao final realizada a titulacdo, seguindo a metodologia descrita pelo Manual de
Métodos para Andlises de Pescado da EMBRAPA (FOGACA et al., 2009).

3.6 Oxidagdo lipidica

A avaliacdo da oxidacao lipidica foi realizada através da determinacdo de substancias
reativas ao acido tiobarbitdrico (TBARS), observado por meio do método espectrofotométrico
(Nova 200 UV, Brasil) descrito por Vyncke (1970), com comprimento de onda de 532 nm, e 0s
resultados expressos em mg de malonaldeido (MDA) por kg de amostra.

3.7 Determinacéo da Andlise do Perfil de Textura (TPA)

O perfil de textura (TPA) foi obtido utilizando um texturémetro TA.XT2i (Stable Micro
System Inc, Reino Unido) como descrito por Gaarder et al. (2012). As caracteristicas de textura
analisadas foram: elasticidade (mm), mastigabilidade (g.mm), firmeza (g), coesividade e
gomosidade. As amostras preparadas com tamanho padrdo de 2,0 x 2,0 x 2,0 cm, entdo sendo
comprimidas duas vezes por uma probe cilindrica de 36 mm de didmetro, com taxa de
deformacéo de 50%. A curva de deformacdo em funcéo do tempo foi obtida a uma velocidade

de compressédo de 5 mm/s, de acordo com a metodologia de Qian et al. (2018).
3.8 Microestrutura
A analise de microestrutura foi realizada pelo método de Jiang et al. (2019b) e Wei et

al. (2021). Cubos de 1,0 x 1,0 x 1,0 cm de filé de tilapia congelados por diferentes métodos de

congelamento foram colocados em ultrafreezer a -80 °C, por 2 horas, e liofilizados (Edwards,
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modelo L4KR, Brasil) a -40 °C por 72 horas para a secagem. As amostras liofilizadas foram
cortadas transversalmente em fatias de aproximadamente 2 a 3 mm, fixadas em fita de carbono
em “stubs”, recobertas com ouro e analisadas em microscopio eletrénico de varredura modelo
Nano Technology Systems (Carl Zeiss, Oberkochen, Alemanha) para a obtencdo de imagens

com aumento de 205X.

3.9 Acidos graxos

O perfil de acidos graxos foi realizado com ésteres que resultaram da esterificacdo das
amostras de filé de tilapia descongeladas. Para extrair os &cidos graxos, foi utilizado o método
de Folch, Less e Sloney (1957), e para os metilados a metodologia de Metcalfe, Schmitz e Pelka
(1966). Realizou-se o processo de esterificacdo, resultando ésteres metilicos, que em seguida
foram levados para a realizacdo da anélise de cromatografia gasosa (CG) (CG — 2010 modelo,

Shimadzu, Barueri, SP, Brasil).

3.10 Analises estatisticas

Os efeitos dos tratamentos dos diferentes métodos de congelamento foram avaliados por
meio da andlise de variancia (ANOVA) com diferencas significativas de 95% de significancia
(P < 0,05), assim como teste de média Tukey. Nos casos em que 0 tempo de armazenamento
foi significativo (P < 0,05), foram feitas analises de regressdo. Os dados foram analisados por
meio do software Sisvar versdo 5.4 Build 80 (FERREIRA, 2000).
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 Curvas de congelamento

As curvas de congelamento geralmente sdo descritas a partir de trés importantes etapas,
que afetam diretamente a qualidade dos alimentos congelados. A primeira etapa consiste no
pré-resfriamento, com a remocdo de calor sensivel. Nessa etapa, a temperatura diminui
rapidamente da temperatura inicial até atingir a temperatura de inicio de congelamento. A
segunda etapa consiste na fase de transi¢cdo ou mudanca da agua em gelo, com remocéo do calor
latente que ocorre em uma faixa de temperatura (platd FIGURA 4). Nessa etapa, 80% da agua
presente natilapia é congelada. Concluindo o processo de congelamento, a Ultima etapa também
é de remocdo de calor sensivel, e durante essa fase o0 alimento € congelado até a temperatura
final desejada (DIAO et al., 2021; SHI et al., 2019; WEI et al., 2021).

As curvas de congelamento para 0s quatro tratamentos mostraram que o tempo de
congelamento para NL foi de 5,32 minutos, enquanto para os congelamentos AF e CM foram
de 127 e 146 minutos, respectivamente. O maior tempo de congelamento foi obtido para o
tratamento AE, que foi de 268 minutos para atingir a temperatura de -18 °C e completar o
congelamento dos filés de tilapia nilotica.

No tratamento NL ndo foi possivel observar o platé de congelamento, pois a taxa de
congelamento é extremamente rapida e a agua presente no alimento é instantaneamente
congelada, formando pequenos cristais de gelo. A mudanca de fase é destacada nos tratamentos
AF, AE e CM, sendo mais notavel no tratamento AE, em que a taxa de congelamento foi mais
lenta.

No congelamento NL, a rapida reducdo da temperatura foi atribuida a area efetiva para
transferéncia de calor devido ao contato direto do liquido criogénico com as amostras, além da
temperatura de exposigdo extremamente baixa, resultando em maior taxa de transferéncia de
calor, que pode ser até 10 vezes maior quando comparada com outros métodos de congelamento
(QIAN et al., 2018).

A etapa de mudanca de fase é considerada a fase durante o congelamento que delimita
a qualidade dos alimentos, pois é nesse estagio que acontece a formagcao méaxima de cristais de
gelo que podem danificar a estrutura do musculo e afetar a qualidade dos produtos congelados
(LI et al., 2020; XU et al., 2015). O tempo de mudanca de fase correspondente a cada método
de congelamento, NL, AF, CM e AE, que ocorreram com 4,4, 96, 102 e 202 minutos,
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respectivamente. Ap6s o inicio do congelamento AE permaneceram por mais tempo nessa etapa
do processo (FIGURA 4).

Figura 4 - Perfil de tempo-temperatura de filés de tilapia nildtica por congelamento criogénico
com nitrogénio liquido (NL), com ar forcado (AF), ar estatico (AE) e criomecanico
(CM). A temperatura foi registrada no centro geométrico dos filés.
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Fonte: Da autora (2023).

4.2 pH

As alteracBes nos valores de pH das amostras de filé de tilapia submetidas aos diferentes
métodos de congelamento durante os armazenamentos por 0, 30,60 e 90 dias sdo mostradas na
Tabela 4. Nesta tabela séo expressos os valores médios para pH de cada tratamento. Na analise
ndo foi verificada interacdo (P > 0,05) entre os tratamentos e tempos de armazenamento. Os
valores de pH também néo diferiram entre os tratamentos, a média geral foi de 5,70 £ 0,01. No

entanto, o pH foi influenciado pelo tempo de armazenamento (P < 0,05).
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Tabela 4 - Valores médios (z desvio padrao) de pH dos filés de tildpia submetidos a diferentes

métodos de congelamento.

pH

Tratamentos 0 30 60 90 Média

NL: 580%0022 560+006® 571+009% 569%004C 570%007
AF (:25°C) 578+010°° 564+007% 572+010°A 573+008A 571005
CM(-25°C) 578+010* 564+005" 571+001% 574+006* 571+0.05
AE (-18°C) 580+0,15" 561+007® 562+004® 571+0055 568+ 008

Média  579£0,01A 562+ 001°A 560%004A 571+ 001
CV (%) 1,53

! Médias seguidas da mesma letra em minGscula na coluna e em maiuscula na linha nédo diferem entre
si pelo teste Tukey, a 5% de significancia.
* Efeito quadratico (P < 0,01).
NL = Congelamento criogénico com nitrogénio liquido; AF = Congelamento por ar for¢cado; CM =
Congelamento criomecanico; AE = Congelamento por ar estatico.

Fonte: Da autora (2023).

Em relacdo a regressdo do pH dos filés de tilapia, inicialmente foi observado um efeito
quadrético (P < 0,05) do tempo de armazenamento, comecando ao 0 dia com 5,79, atingindo
um ponto minimo de 5,62 aos 30 dias, e aumentando até os 90 dias, atingindo um valor de 5,71,
observando que a medida que passaram os dias de armazenamento, a partir dos 30 dias, 0s
valores de pH aumentaram, a reducdo do pH é consequéncia do aumento das atividades das
enzimas de ATP, sendo assim, o glicogénio fermenta e acumula acido latico ocasionando a
diminuicdo do pH dos filés de pescado (FIGURA 5). Os dados foram ajustados de acordo com

uma equacao polinomial de terceira ordem e os coeficientes estdo apresentado na Tabela 5.
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Figura 5 - Gréfico de regressdao da variacdo do pH durante o tempo de armazenamento dos

diferentes métodos de congelamento.

W NL ——NL ajustado
® AF — -— AF ajustado
5.8 A CM — --CM ajustado
, Vv AE oo AE ajustado
I )
s 57
5,6
T T T T T 1
0 20 40 60 80 100
Tempo (dias)

Fonte: Da autora (2023)

Tabela 5 - Coeficientes obtidos dos ajustes do modelo polinomial de terceira ordem.
Y =D + B1X + B2X? + B3X®

D B: B> Bs R?
NL 5,8 -0,01672  4,16667E-4 -2,71605E-6 1,0
AF 5,78 -0,01156  2,83333E-4 -1,79012E-6 1,0
CcM 5,78 -0,01094  2,55556E-4 -1,54321E-6 1,0
AE 5,8 -0,011  1,77778E-4 -7,40741E-7 1,0

Fonte: Da autora (2023).

O mesmo comportamento foi observado no trabalho realizado por Jiang et al. (2021),
em que o pH sofreu uma reducédo a partir do segundo tempo de armazenamento em todos 0s
tratamentos avaliados. Zhao et al. (2016) afirmam que no estudo no qual compararam um grupo
de filé de tilapia tratado com 4,5 mg/L de 4gua contendo 0zdnio e outro grupo sem tratamento,
em ambos o0s grupos o pH também diminuiu de 6,73 para 6,30 e 6,60 para 6,30,
respectivamente, em determinado tempo de armazenamento.

Qian et al. (2018) relataram que o pH de carpas congeladas em nitrogénio e por jato de

ar seguiram a mesma tendéncia. Os valores do pH eram de 6,9 para ambos 0s tratamentos, e no
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20° dia o congelamento por jato de ar reduziu para 6,5, ja com nitrogénio liquido o pH diminuiu
no 40° dia para 6,6 e em seguida aumentaram novamente ao longo da estocagem, sendo que ao
final do tempo de armazenamento o congelamento por jato de ar apresentou pH elevado.
Comportamento semelhante foi observado no presente trabalho, em que o pH das amostras de
filé de tilapia do tratamento de congelamento com ar forcado (AF) apresentou valor mais
elevado que o congelamento com nitrogénio liquido (NL).

O estudo realizado por LV e colaboradores (2021) avaliou a qualidade de uma espécie
de molusco, conhecida como choco (Sepia officinalis), em diferentes métodos de congelamento
e armazenados a -18 °C por 90 dias. Os resultados do atual estudo apresentaram
comportamentos semelhantes, sendo que no primeiro tempo de armazenamento o pH do choco
foi 7,0, e ocorrendo um declinio até o 30° dia de armazenamento. A partir do 30° dia, o pH
voltou a aumentar até o ultimo tempo de armazenamento congelado.

Além disso, vale citar que geralmente os valores iniciais de pH podem variar devido a
alguns fatores, como a localizagdo, tamanho do pescado, diferentes épocas do ano, espécie e
composicdo da agua de cultivo (QIAN et al., 2018). No entanto, o presente estudo constatou
baixos valores de pH, o que pode indicar que os peixes foram submetidos a estresse antes ou
durante o abate, ocorrendo uma maior deplecdo da reserva de glicogénio.

Logo, notou-se que o método de congelamento nédo influenciou significativamente (P >
0,05) o pH, mas o parametro aumentou com o tempo de armazenamento (FIGURA 5). No
entanto, mesmo com o aumento ao longo do armazenamento, os valores de pH foram inferiores
ao encontrado na literatura e ao valor estimado pela Instrucdo Normativa n © 21, de 31 de maio
de 2012, que afirma que o pH da porcdo muscular congelado deve ser no maximo de 7,00.
Assim, todos os valores da analise ficaram abaixo do valor estimado por essa normativa (LV et
al., 2021b; ZHAO et al., 2016).

4.3 Cor instrumental

A cor dos filés de tilapia congelados processados com diferentes métodos de
congelamento foi avaliada, e as médias (+ desvio padrdo) estdo apresentadas na Tabela 06. Os
parametros de cor luminosidade (L*) e o indice de vermelho (a*) ndo apresentaram diferenca
significativa (P > 0,05) entre os tratamentos, variando entre 53,42 + 1,82 a 53,94 + 1,82 e 0,05
+ 1,03 a 1,09 + 1,28, respectivamente. Os valores para o indice de amarelo (b*) variaram de
9,49 £ 2,78 a 11,37 + 1,28 entre os tratamentos, sendo observada interacdo significativa entre
os tratamentos (P < 0,05) (TABELA 6).
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Tabela 6 - Valores médios (+ desvio padrdo) dos parametros de cor dos filés de tilapia

submetidos a diferentes métodos de congelamento e armazenados.

Tratamentos L” T
30 60 90 Média
NL 50,90 £ 1,56 5350 +2,17%C 5527 +4,08 56,10 +1,29°A 5394 +1,99”
AF (-25°C) 50,61+122%° 5327+0,48° 5424+1458 5557+137% 5342+1,82°
CM (-25°C) 49,75+1,12%A 5305+1,39%" 5579+329A 5571+0,97% 5357 +247C
AE (-18°C) 4927 +4,04® 5360+0,96°°C 5473+1,37%® 5716+1,80* 53,69+ 2,86°
Média 50,13+ 0,66°° 53,35+0,21®° 5501+0,58° 56,13 +0,62%°
Tratamentos G T
0 30 60 90 Média
NL 0,76 £0,95°  282+1,684A  1,36+2,75® 0,94+0,87C  1,09+1,28"
AF (-25°C) -1,62+045®° 115+0,34*  0,10+0,83¢ 057+0,65%  0,05+1,03"
CM(-25°C) -0,49+1,65° 204+045" 041+110® 236+1,05" 108+117A
AE (-18°C) -158+0,86%° 1,09+0,722% 0,72+1608 0,29+0,65% 0,13+1,03*
Media -1,11+0,502°  1,77+0,71#8 065+ 0,472 1,04 +0,798C
b*
Tratamentos . 1-
0 30 60 90 Média
NL 735+144C  1319+101* 13,08 +0,96” 11,86+1,378 11,37 +2,38~
AF (-25°C) 548+0,33" 1125+0,33%A 967+0,33® 11,76 +0,48%A 9,54 + 2,478
CM (-25°C) 577+1,26®8 11,97 +0,52°A 11,33+0,92*A 1120+ 0,54** 10,07 + 2,508
AE(-18°C) 471+0,83°® 11,04+0,66" 10,68+125" 1153+170*" 949+ 2788
Media 5,83+ 0,96 11,86 + 0,84 11,19+124 1159+0,25

1 Médias seguidas da mesma letra em minUGscula na coluna e em maiuscula na linha néo diferem entre
si pelo teste Tukey, a 5% de significancia.
2 |_* Efeito linear (P < 0,05); a* Efeito clbico (P < 0,05); b* Efeito quadratico.
NL = Congelamento criogénico com nitrogénio liquido; AF = Congelamento por ar for¢cado; CM =
Congelamento criomecanico; AE = Congelamento por ar estatico.
Fonte: Da autora (2023).

As alteracbes de cor em pescados, geralmente, sdo em consequéncia da oxidacdo da

mioglobina e diversos outros pigmentos (SHAO et al., 2022). Os indices de cor podem ser

utilizados para avaliar a qualidade de pescado, pois a perda de cor durante o periodo de

armazenamento, geralmente, é consequéncia da formacdo de metamioglobina, e pode ser

devido a outros fatores, como a temperatura e pH. Com isso, a formac&o da mioglobina pode
ser relacionada a oxidacdo (CHAIJAN et al., 2005; FENG et al., 2012).

Ao avaliar a cor dos filés de tilapia, foram observados que entre os tratamentos nao

houve diferengas estatisticas significativas entre si, tendo valores médios para L* de 53,65 +
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0,19, e a* 0,59 £ 0,1, exceto no indice b*. O valor de b* foi significativamente (P <0,05) maior
nas amostras do tratamento NL do que em outros tratamentos.

Os filés congelados em NL ficaram mais amarelados do primeiro até o Gltimo tempo de
armazenamento, quando comparados aos outros metodos de congelamento. O aumento do valor
de b* pode indicar oxidagdo lipidica ou de proteinas, promovendo a formacdo de pigmentos
amarelados.

Ao longo do tempo de estocagem, ocorreu diferenca estatistica significativa (P < 0,05)
para todos os indices de cor. A Figura 6 mostra a variacdo desses parametros em funcao do
tempo para todos os métodos de congelamento, e a Tabela 7 apresenta os coeficientes obtidos

dos ajustes dos modelos.

Figura 6 - Gréafico de regressdo da variacdo dos parametros (a) L*, (b) a* e (c) b* durante o

tempo de armazenamento dos diferentes métodos de congelamento (Continua).
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Figura 6 - Gréfico de regressdo da variagdo dos parametros (a) L*, (b) a* e (c) b* durante o

tempo de armazenamento dos diferentes métodos de congelamento (Conclusao).
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Fonte: Da autora (2023).



43

Tabela 7 - Coeficientes obtidos dos ajustes dos modelos.
Parametro L*; Y =D + B1X

D B1 R2
NL 51,337 0,0579 0,92591
AF 51,045 0,05283 0,92594
CM 50,482 0,06873 0,80849
AE 49,97 0,08267 0,91207

Parametro a*; Y = D + B1X + B2X? + BsX?®

D B1 B2 B3 R2
NL -0,76 0,27089 -0,00618 3,75309E-5 1,0
AF -1,62 0,21533 -0,00509 3,2963E-5 1,0
CM -0,49 0,23967 -0,00661 4, 77778E-5 1,0
AE -1,58 0,17278 -0,00334 1,83951E-5 1,0

Parametro b*; Y = D + B1X + B2X?

D B1 B> R?
NL 7,592 0,22123 -0,00196 0,84477
AF 6,031 0,14953 -0,00102 0,252
CM 6,1375 0,21042 -0,00176 0,6754
AE 5,105 0,204 -0,00152 0,69634

Fonte: Da autora (2023).

Notou-se um aumento linear (P < 0,05) do valor médio da luminosidade (L*),
aumentando de 50,13 + 0,66 de 0 dia para 56,13 £ 0,62 aos 90 dias de armazenamento.

O indice L* esta associado com a disperséo e reflexdo da luminosidade da superficie
dos filés (JIANG et al., 2021). Para Santos (2013), a luminosidade tende a aumentar com o
tempo de armazenamento. O aumento linear desse indice pode estar associado a degradagéo
das proteinas.

Em relacdo ao indice a*, todos os tratamentos variaram em relacdo ao tempo. Foi
observado um efeito ctbico (P < 0,05), aumentando de -1,11 + 0,50 para 1,77 + 0,71 aos 30
dias; no entanto, ocorreu uma reducéo aos 60 dias para 0,65 + 0,47, seguido de outro aumento,
para 1,04 £ 0,79 aos 90 dias.

No indice b*, além de apresentar diferenca estatistica entre os tratamentos, também
ocorreu diferenca significativa em relacdo ao tempo de armazenamento. No indice foi
observado aumento de 5,83 + 0,96 para 11,86 + 0,84, seguido de uma leve reducdo para 11,59
+ 0,25 aos 90 dias de armazenamento, apresentando efeito quadratico (P < 0,05). Os valores de
b* dos métodos de congelamento AF e AE foram inferiores aos dos tratamentos NL e CM,
indicando que a cor amarela foi menos intensa nos métodos de congelamentos mais lentos.

O principal pigmento responsavel pela coloragéo nos produtos carneos é a mioglobina,
e um fator que afeta diretamente a coloracao é a temperatura. Além disso, a cor também pode
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ser influenciada pela concentracdo de pigmentos, pelas caracteristicas da carne e pelo estado
bioguimico da mioglobina (JIANG et al., 2021; LI et al., 2017).

Cai et al. (2014) observaram efeitos adversos nos indices L* e a* em filés de robalo
japonés congelado com nitrogénio a -55 °C, e outro congelamento realizado a -18 °C. Os
valores de L* também foram afetados pelo tempo de armazenamento, no entanto, os valores
foram reduzidos até o ultimo tempo de estocagem, desenvolvendo cor desagradavel durante a
estocagem, sendo que nas amostras do congelamento a -55 °C a luminosidade (L*) foi maior
que no congelamento a -18 °C. Os valores de b* tiveram aumento dentro de cada tratamento
durante o armazenamento. E os valores de a* n&o sofreram influéncia durante o
armazenamento. Os autores atribuiram a perda de cor dos filés de robalo durante o
armazenamento a oxidacdo das proteinas.

O indice a* é um indicador necessario para determinar a vermelhid&o de filés de tilapia
(L1 etal., 2013). Chaijan et al. (2005) avaliaram a cor de dois peixes diferentes, a sardinha e a
cavala, e durante o armazenamento de 15 dias em gelo observaram que a vermelhidao (a*)
reduziu, e associaram a diminuicdo desse indice com o escurecimento, devido a formacéo de
metamioglobina. As mudancas dos valores do indice a* ao longo do periodo de armazenamento
podem ser relacionadas ao aumento de N-BVT.

O indice b* é relacionado aos pigmentos carotenoides encontrados na parte gordurosa
de carnes, representando o amarelecimento e refletindo no grau de oxidacdo, alterando tal indice
(CHEN; FENG, 2021; SILVA; GONCALVES, 2017). O parametro b* apresentou valores mais
baixos no primeiro tempo de armazenamento, devido a oxidacdo da mioglobina (LUAN et al.,
2018). Comportamento similar para o indice b* foi observado em filé de robalo armazenado
em refrigeracdo por Cai et al. (2014).

As alteracdes no indice b* de todos os tratamentos, que ocorreram em fun¢do do tempo,
sdo associadas a oxidacdo dos acidos graxos, pois pigmentos amarelados geralmente sao
formados através de interacGes entre as proteinas da carne com os lipideos oxidados (LI et al.,
2020).

4.4 N-BVT
Os resultados de N-BVT apresentaram diferenca significativa (P < 0,05) em todos 0s

tratamentos, sendo que os tratamentos de congelamento NL e AE tiveram valores superiores
aos tratamentos CM e AF (TABELA 8).
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Tabela 8 - Valores médios (+ desvio padrdo) de N-BVT de filés de til&pia submetidos a

diferentes métodos de congelamento (mg/100 g).

N-BVT (mg/100 g)

Tratamentos 0 30 60 90 Média

NL. 10,75+ 0,50®° 2223 +0,90¢¢ 27,29 + 0,608 37,21+ 0,26 24,37 + 9,53*
AF (-25°C)  7,78+0,94°® 1740+ 1,01°C 20,86+ 1,14°® 32,94 +0,28"A 19,74 +9,00°
CM(-25°C)  7,92+1,02°° 18,20 +2,26°° 23,68 +1,74°® 33,92 +0,87°* 20,93 +9,39¢
AE (-18°C) 9,70 +0,95%° 22,13 +0,79°C 24,61 +0,78°® 3511 +0,418°A 2289 + 9 048

Média 9,04+1,24% 19,99+2721° 24,11+230° 34,80+ 1,59
CV (%) 5,42

! Médias seguidas da mesma letra em minUscula na coluna e em maiuscula na linha nédo diferem entre
si pelo teste Tukey, a 5% de significancia.
2*Efeito linear (P < 0,05).
NL = Congelamento criogénico com nitrogénio liquido; AF = Congelamento por ar forcado; CM =
Congelamento criomecanico; AE = Congelamento por ar estatico.

Fonte: Da autora (2023).

O tratamento NL é um método ultrarrapido, que danifica a estrutura dos alimentos com
baixa resisténcia mecanica formando fissuras (“cracking”). Essas fissuras afetam a qualidade
dos produtos congelados e ndo minimizam ou reduzem a deterioracdo dos filés (L1 et al., 2020).
Quanto aos altos valores de N-BVT do tratamento do congelamento AE, esses foram
ocasionados por ser um tipo de congelamento lento com temperatura maior, quando comparado
com o0s outros métodos de congelamento. A demora para atingir o congelamento completo dos
filés permite as atividades das bactérias deteriorantes que geram as bases volateis e,
consequentemente, causam alterages no teor de frescor (ERIKSON et al., 2016; HE et al.,
2015).

Todos os tratamentos apresentaram diferencas significativas (P < 0,05) para os valores
de N-BVT (P < 0,05) quando comparados entre si em relacdo ao tempo de armazenamento
(TABELA 9). No tempo 0 de armazenamento o valor médio de N-BVT foi de 9,04 mg/100 g,
aumentando linearmente (P < 0,05) ao longo do armazenamento. Aos 65 dias de
armazenamento, os valores de N-BVT ultrapassaram o limite permitido pela Instrugéo
Normativa n°® 21, de 31 de maio de 2017, do MAPA, que ndo deve ser superior a 30 mg/100 g
de tecido muscular, com excecdo para as especies das familias de Salmonidae, Gadidae e
Merluccida (35 mg/100 g) e em peixes cartilaginosos (40 mg/100 g) (BRASIL, 2017a)
(FIGURA 7).
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Figura 7 - Gréfico e coeficiente de regressdo do valor de BNV-T durante o tempo de

armazenamento dos diferentes métodos de congelamento.
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Fonte: Da autora (2023).

Tabela 9 - Coeficientes obtidos dos ajustes dos modelos.
N-BVT;Y =D + B1X

D B:1 R2
NL 11,704 0,28147 0,97123
AF 7,904 0,26313 0,94243
CM 8,408 0,27827 0,98058
AE 11,081 0,26237 0,92163

Fonte: Da autora (2023).

O valor de N-BVT é um indicador bastante utilizado para avaliar a qualidade e
degradacdo de produtos de origem aquatica, e compreende a amonia, dimetilamina e
trimetilamina, que sdo produzidas quando se inicia o processo de decomposi¢do dos compostos
nitrogenados em pescados, por meio da propagacdo microbiana e atividade enziméatica (CHEN;
FENG, 2021). O resultado deste estudo foi similar ao de Egan et al. (1981), no qual a
concentracdo de N-BVT aumentou, e em 90 dias de estocagem atingiu o limite inaceitavel da
Normativa n°® 21, de 31 de maio de 2017, do MAPA, que ndo deve ultrapassar de 30 mg/100 g
de tecido muscular (BRASIL, 2017a).
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Segundo Zhou et al. (2021), os valores de bases nitrogenadas voléteis totais (N-BVT)
possuem tendéncia a aumentar durante o armazenamento dos filés de tildpia, diminuindo o
frescor, 0o que pode ser explicado por estarem relacionados diretamente com contetdo de
compostos que contém nitrogénio, como 0s aminoacidos e as proteinas presentes no file.
Subbaiah et al. (2015) congelaram amostras de filé de tilapia a -40 °C e armazenaram em freezer
a-18 ° por 150 dias, e os resultados de N-BVT apresentaram comportamento linear e gradativo
durante todo o processo de estocagem.

Rong et al. (2009) observaram para filés de tilapia o valor inicial de N-BVT em torno
de 7,5 mg/100 g, que foi similar aos valores encontrados para os tratamentos CM (7,78 mg/100
g) e AF (7,92 mg/100 g) deste estudo. Também relataram que os valores aumentaram ate o final
da estocagem, sendo 0 mesmo comportamento observado por He et al. (2015), em que o tempo
de armazenamento teve como efeito um aumento significativo de N-BVT em todos os
tratamentos, com os maiores valores obtidos para as amostras estocadas a temperaturas mais
altas, apresentando um comportamento linear, comparado ao deste estudo.

Considerando os limites de N-BVT aceitaveis pela Normativa citada acima (BRASIL,
2017a), o congelamento NL dos filés tilapia se tornou inaceitavel apds 65 dias; no
congelamento AE apds 74 dias; e nos congelamentos CM e AF os filés s6 se tornam
inapropriados apdés 80 e 85 dias, respectivamente. Portanto, o congelamento AF obteve
melhores resultados em relacdo aos demais. O aumento de N-BVT durante 0 armazenamento
dos filés de tilapia é associado ao conteudo de compostos nitrogenados, que sdo produzidos por
bactérias que causam a deterioracdo em pescados, € em consequéncia ocorre a reducdo da
qualidade e frescor (BRASIL, 2017a; RONG et al., 2009; ZHOU et al., 2021).

4.5 Substancias Reativas ao Acido Tiobarbittrico (TBARS)

Os valores de TBARS sdo usualmente utilizados para indicar a oxidacao lipidica em
pescado e sdo expressos em mg de malonaldeido (MDA) por kg de amostra. A oxidacdo de
lipideos consiste em um processo autocatalitico, sendo responsavel por mudancas na qualidade
dos alimentos, e se manifesta por alteragdes no sabor, textura, cor, entre outras mudangas
(SOHN et al., 2005).

O congelamento tem sido utilizado para conservar as caracteristicas do pescado,
minimizando as reag0es oxidativas, no entanto, mesmo sob essas condi¢Ges, ainda séo

suscetiveis a oxidacao lipidica, isso porque ocorrem a formacao e o acimulo de hidroperdxido,
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ocasionando a deterioracdo, que esta associada a presenca de lipideos e &cidos graxos presentes
no pescado (SEQUIERA-MUNOZ et al., 2005; SOHN et al., 2005).

As alteracdes nos valores de TBARS das amostras de filé de tilapia submetidas a
diferentes métodos de congelamento sdo mostradas na Tabela 10. Observou-se interacdo

estatistica significativa (P < 0,01) entre os tratamentos e 0s tempos de armazenamento.

Tabela 10 - Valores médios (+ desvio padrdo) de mg de malonaldeido (MDA) por kg de filés

de tilapia submetidos a diferentes métodos de congelamento.

TBARS (mg MDA/KQ)

Tratamentos 0 30 60 90 Média

NL- 0,32+0,02°° 0,40 +0,01"8¢ 0,53+0,01®® 0,85+0,01%* 0,52 + 0,20¢
AF (-25°C) 054+0,02®® 055+0,02® 0,59+0,03°® 0,92+0,01* 0,65+0,16°
CM (-25°C) 0,32 +0,02°°© 0,38+0,01°° 0,42 +0,01® 0,73+0,01% 0,46 +0,16°
AE (-18°C) 055+0,02* 055+001* 0,64+0,028 0,95+0,028 0,67+0,16"

Média  043+0,11° 0,47+0,08  0,554+0,08® 0,86 +0,08?
CV (%) 3,28

! Médias seguidas da mesma letra em minGscula na coluna e em maiuscula na linha nédo diferem entre
si pelo teste Tukey, a 5% de significancia.
2*Efeito quadratico (P < 0,01).
NL = Congelamento criogénico com nitrogénio liquido; AF = Congelamento por ar for¢cado; CM =
Congelamento criomecanico; AE = Congelamento por ar estatico.

Fonte: Da autora (2023).

Na Tabela 10 apresentada é possivel observar o comportamento da oxidacéo lipidica,
expresso em mg de MDA por kg de amostras, nos tratamentos avaliados em 90 dias de
estocagem. Os valores de oxidacdo lipidica mostraram uma tendéncia crescente ao longo do
tempo de armazenamento. Ap6s 90 dias de armazenamento os menores valores de MDA
encontrados foram no congelamento CM e no congelamento NL, com 0,73 e 0,85 mg MDA/Kg,
respectivamente. Os maiores teores foram encontrados no congelamento AE seguido do
congelamento AF.

A avaliagéo da oxidacdo lipidica dos tratamentos mostrou diferencas significativas entre
si (P < 0,05), resultando no aumento da concentragdo de MDA. A Figura 8 mostra que 0s
tratamentos avaliados tiveram diferencas significativas (P <0,05) em todos os tempos de
estocagem. A Tabela 11 apresenta os coeficientes obtidos pela regressao polinomial de segunda

ordem.
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Figura 8 - Gréfico e coeficiente de regressdo do valor de TBARS dos filés durante o tempo de

armazenamento dos diferentes métodos de congelamento.
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Fonte: Da autora (2023).
Tabela 11 - Coeficientes obtidos dos ajustes dos modelos.
TBARS (mg MDA/Kg); Y =D + B1X + B2X?
D B1 B> R?2
NL 0,327 -0,00027 6,66667E-5 0,982
AF 0,553 -0,00407 8,88889E-5 0,897
CM 0,3345 -0,00202 6,94444E-5 0,874
AE 0,5565 -0,00345 8,61111E-5 0,977

Fonte: Da autora (2023).

Os métodos de congelamento que apresentaram menores valores de TBARS até o ultimo
tempo de armazenamento congelado foram CM, com 0,73, e NL, com 0,85 mg de MDA/Kkg. Os
tratamentos AE e AF apresentaram maiores valores de oxidacgéo lipidica, 0,95 e 0,92 mg de
MDAJ/Kg, respectivamente. Os resultados indicaram que a rancidez oxidativa de NL e CM
permaneceu mais baixa durante todo o armazenamento.

A oxidacéo de lipidios dos filés de tilapias congeladas por diferentes métodos tiveram
um aumento significativo (P < 0,05) aos 90 dias de estocagem, sendo que nos congelamentos
AE e AF os valores foram relativamente maiores desde o primeiro dia de armazenamento, e

aumentaram mais rapidamente do que nos métodos NL e CM em todos os tempos. Os métodos
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NL e CM sdo métodos rapidos, sendo assim, os filés de til&pia sdo congelados em menor
intervalo de tempo e em ambiente inerte ao oxigénio, que é um fator desfavoravel a oxidacdo
lipidica.

Notou-se que os tratamentos NL e CM néo tiveram diferencas significativas (P > 0,05)
entre si até 30 dias de armazenamento, e 0 mesmo comportamento pdde ser observado para 0s
tratamentos AE e AF, exceto no tempo de 60 dias. No entanto, no fim do armazenamento de 90
dias, os valores de TBARS aumentaram, e o0s tratamentos AE e AF nesse tempo ndo
apresentaram diferencas entre si (P > 0,05); os outros tratamentos foram estatisticamente
diferentes quando comparados com os demais.

No estudo realizado por Li et al. (2020) foi observado o0 mesmo comportamento, em
que os valores de TBARS aumentaram ao longo do tempo, e o congelamento lento apresentou
maior aumento de TBA do que as amostras do congelamento rapido. Assim como Sequeira-
Munoz et al. (2005), que avaliaram a oxidacdo lipidica de filés de carpa e compararam dois
métodos de congelamento, e observaram que o congelamento mais lento resultou em maior
elevacdo de TBARS durante o armazenamento. No presente estudo, com métodos de
congelamento mais lentos (AE e AF), o valor de TBA foi de aproximadamente 0,9 mg de
MDA/kg em 90 dias, enquanto no congelamento rapido (NL) o valor méximo foi 0,85 mg de
MDA/Kg.

Segundo Kamkar et al. (2014), os valores acima de 2 mg de MDA/kg indicam a
oxidacdo de pescado. No entanto, a legislacdo brasileira ndo estabelece limite maximo para
valores de MDA para pescados.

Para Fogaca e Sant"ana (2009), os principais fatores que causam a oxidacao de lipidios
em pescado sdo as a¢cdes dos compostos quimicos, ou também pode ser causada por espécies
reativas ao oxigénio. Esses compostos ou espécies podem quebrar ligaces duplas em fracdes
fosfolipidicas, principalmente devido ao grau de insaturacdo dos pescados, que tem maior
facilidade de se degradar. A oxidacdo lipidica resulta na rancificacdo e alteracdo do sabor
caracteristico, tornando-o desagradavel (LAOHABANJONG et al., 2009; QUI; CHEN;
DONG, 2013).

Li et al. (2020) afirmaram que os valores de TBARS da carpa cabecuda congelada por
dois métodos, lento e répido, e descongeladas pelos métodos assistidos por ultrassom,
descongelamento ao ar e descongelamento por imersdo em agua, aumentaram apds 0 processo
de congelamento, e os autores atribuiram esse aumento ao crescimento dos cristais de gelo
durante o congelamento, que podem danificar os tecidos do pescado e consequentemente

acelerar as reacOes de oxidacao. E para Sequeira-Munoz et al. (2005), a oxidacdo esta associada
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principalmente ao periodo de armazenamento. No entanto, a oxidagéo de lipidios pode ser
minimizada através das baixas temperaturas em conjunto com embalagens a vacuo e
glaciamento (ORDONEZ et al., 2005; PRENTICE-HERNANDEZ; SAINZ, 2015).

De acordo com os resultados encontrados, os métodos de congelamento mais lentos, AE
e AF, provocam oxidacdo mais rapidamente, devido aos danos causados a microestrutura dos
filés e, consequentemente, acelerando a reacdo de oxidacao. Porém, os valores encontrados nos
filés congelados em diferentes métodos de congelamento foram relativamente baixos, ndo

interferindo na qualidade dos filés durante 90 dias de armazenamento congelado.
4.6 Acidos graxos poli-insaturados
Os teores de &cidos graxos poli-insaturados das amostras de filés de tilapia congeladas

em diferentes métodos de congelamento, e armazenadas em congelamento por 90 dias, séo

apresentados na Tabela 12.
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Tabela 12 - Perfil de &cidos graxos poli-insaturados de filés de tilapia submetidos a diferentes

métodos de congelamento.

Acidos graxos (% de area de pico)

Tratamento NL:
Poli-insaturados 0 30 60 90
(AGPI)
Linolelaidico C18:2 n6t 18,5345 9,9359 5,0167 1,0794
o - linolénico C18:3n6 0,1761 0,1381 0,0789 0,001
v — linolénico C18:3n3 1,1054 0,4447 0,3507 0,0023
Araquiddnico C20:4n6 0,5798 0,4436 0,2390 0,0018
YAGPI 20,3958 10,9623 5,6853 1,0845
Tratamento CM
Poli-insaturados 0 30 60 90
(AGPI)
Linolelaidico C18:2 n6t 13,9739 12,9041 8,2446 3,1738
o - linolénico C18:3n6 0,2165 0,2135 0,1024 0,5183
v — linolénico C18:3n3 0,8724 0,7338 0,6586 0,6007
Araquidbnico C20:4n6 0,6428 0,5481 0,4547 0,1209
YAGPI 15,7056 14,3995 9,4603 4,4137
Tratamento AF
Poli-insaturados 0 30 60 90
(AGPI)
Linolelaidico C18:2 n6t 18,3971 14,3455 14,1242 71,2278
o - linolénico C18:3n6
v — linolénico C18:3n3 0,8633 0,8132 0,2791 0,1205
Araquiddnico C20:4n6 0,6834 0,6705 0,3378 0,1595
YAGPI 19,9437 15,8292 14,7411 7,5078
Tratamento AE
Poli-insaturados 0 30 60 90
(AGPI)
Linolelaidico C18:2 n6t 19,6920 14,1205 9,8193 6,8186
o - linolénico C18:3n6
v — linolénico C18:3n3 0,9815 0,8317 0,581 0,2482
Araquidonico C20:4n6
YAGPI 20,6735 14,9522 10,4003 7,0668

NL = Congelamento criogénico com Nitrogénio Liquido; AF = congelamento por ar forcado; CM =
Congelamento criomecénico; AE = Congelamento por ar estatico.
Fonte: Da autora (2023).

No perfil de &cidos graxos dos filés de tilapia congelados em diferentes métodos, foram
identificados 4 &cidos graxos poli-insaturados, sendo eles Linolelaidico C18:2 n6t; o -
linolénico C18:3n6; y — linolénico C18:3n3 e 0 Araquidonico C20:4n6. Foram evidenciados

apenas os acidos graxos poli-insaturados da série oméga-3 e 6. O &cido graxo mais evidenciado
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nas amostras de filés de todos dos métodos de congelamento foi o Linolelaidico, como mostrado
na Tabela 12.

Segundo Airua (2003), a alta quantidade de &cidos graxos poli-insaturados pode ser
vantajosa do ponto de vista nutricional. Porém, tal caracteristica acelera a rancidez oxidativa
dos produtos, principalmente em pescados de agua doce. A maioria dos acidos graxos presentes
na composicao dos peixes é proveniente das modificagdes bioldgicas ou devido a alimentagdo
e dietas do pescado (SZABO et al., 2011).

Viana et al. (2020) afirmaram que o perfil de acidos graxos de pescado de agua doce
depende principalmente de dietas lipidicas. Para Nazemroaya e Sahari (2009), os acidos graxos
poli-insaturados podem ser degradados durante o armazenamento devido ao processo de auto-
oxidacdo, e podem formar compostos volateis relacionados a rancificacao de pescados.

No estudo realizado por Castro (2003), foram encontrados 19,6% de AGPI, e 0 mesmo
pode ser comparado ao encontrado nesta pesquisa. Na Tabela 12 € possivel observar que em
todos os tratamentos os valores foram diminuindo no tempo de armazenamento, sendo que 0s
valores iniciais foram entre 15,70 e 20,39, e ao final dos 90 dias de estocagem os valores
diminuiram entre 1,08 e 7,50. Entretanto, como foi realizada apenas uma caracterizacdo, nao é

possivel afirmar se essa diferenca foi significativa estatisticamente.

4.7 Perfil de Textura (TPA)

A analise de textura é considerada um importante indicativo para avaliar a qualidade e
as caracteristicas sensoriais de pescado congelado ou descongelado. A textura depende de
diversos fatores caracteristicos do pescado, como a espécie, tamanho, idade, ou mesmo como
as proteinas sdo distribuidas, e também o método de abate (LIU et al., 2014; ZHAO et al.,
2016). Os valores médios e desvio padrdo do perfil de textura do filé de tilapia submetido a

diferentes métodos de congelamento no presente estudo estdo representados na Tabela 13.
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Tabela 13 - Valores médios (+ desvio padrdo) do perfil de textura de filés de tilapia submetidos

a diferentes métodos de congelamento.

Parametros
Tratamentos ici i ili
Dureza (g) Ela?;[];cr:]c;ade Gomosidade MaSt(E?Y?r'T:')dade Cosividade
NL 1762,8+212,1° 045+0,03° 6495+735° 2932+46,8" 037 +0,012
AF (-25°C)  2538,6 £315,8* 042+0,03¢ 797,7+100,7° 337,0+60,7® 0,32+0,03
CM (-25°C) 25748+284,3 049+0,10° 7345+1189% 3845+100,6° 0,31 +0,02°
AE (-18°C) 22814 +622,7° 0,44+0,012 8457 +154,3% 3355+87,0° 0,35+0,02°

NL = Congelamento criogénico com Nitrogénio Liquido; AF = congelamento por ar forcado; CM =
Congelamento criomecanico; AE = Congelamento por ar estatico.
Tukey, a 5% de significancia.
*Efeito quadrético (P < 0,01).
Fonte: Da autora (2023).

Foi observado que os diferentes métodos de congelamento afetaram significativamente
(P < 0,05) todos os parametros de textura analisados, exceto a elasticidade.

Como observado na Tabela 13, os valores médios de dureza das amostras dos
tratamentos AF (2538,6 + 315,8), CM (2574,8 + 284,3) e AE (2281,4 + 622,7) tiveram valores
significativamente maiores (P < 0,05) que o das amostras do tratamento NL (1762,8+ 212,1).
No parametro gomosidade, as amostras de NL (649,5 £ 73,5) e CM (734,5 + 118,9) foram
menores, no entanto, CM ndo diferiu (P < 0,05) das amostras AF (797,7 £ 100,7) e AE (845,7
+ 154,3). J4 para elasticidade, as amostras de NL e AE foram inferiores a CM, porém, apenas
NL foi diferente de todos os tratamentos. E a coesividade os tratamentos CM e AF foram
inferiores que os demais tratamentos.

Durante o periodo de armazenamento, foi possivel observar que apenas os parametros
de dureza, gomosidade e mastigabilidade variaram em relagdo ao tempo (P < 0,05), e estdo
representados na Figura 9.
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Figura 9 - Gréfico e coeficiente de regressdao da dureza dos filés durante o tempo de

armazenamento.
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Fonte: Da autora (2023).

A dureza é empregada para demonstrar a forca necessaria para atingir uma determinada
deformacdo (WEI et al., 2021). Para Vacha et al. (2013), o perfil de textura esta diretamente
interligado a dois fatores, como a formacéo de cristais de gelo e a desnaturacdo das proteinas,
pois as alteracOes causadas na estrutura do pescado sdo em consequéncia do crescimento dos
cristais de gelo, que causam danos aos tecidos.

Conforme mostrado na Figura 9, apenas as amostras do método de congelamento AE
sofreram influéncia estatisticamente durante o tempo de armazenamento (P < 0,05), sendo
possivel observar que houve um aumento na dureza, seguido de declinio até o Gltimo tempo de
estocagem. Zhao et al. (2016) avaliaram as alteragdes da textura em filés de tilapia tratados com
agua ozonizada durante o armazenamento congelado e observaram que tanto nas amostras
controle, quanto nas amostras tratadas com 0zonio, ocorreu uma redugdo significativa da dureza
durante a estocagem, mostrando comportamento similar ao presente estudo.

Isso foi observado por Qian et al. (2018), que verificaram que durante o0 armazenamento
houve diminuicdo drastica da dureza, sendo que o método de congelamento mais lento,
congelamento por jato de ar, teve uma maior reducdo do que o congelamento com nitrogénio

liquido. J& Sequeira-Munoz et al. (2005) afirmaram que ndo houve diferenca estatistica
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significativa no parametro dureza, durante o armazenamento congelado de 75 dias, em amostras
congeladas a -20 °C.

Tais alteracOes texturais no filé de tilapia podem estar associadas as atividades
enzimaticas, que geralmente hidrolisam as proteinas e consequentemente facilitam a
degradacéo dos tecidos do pescado. O congelamento AE possui taxa de congelamento lento, e
com isso ocorre a formacao de grandes cristais de gelo, que podem liberar enzimas, facilitando
0 acesso as proteinas, ocasionando alteracdes texturais prejudiciais aos filés de tilapia.

Os parametros texturais elasticidade e coesividade ndo apresentaram diferenca
estatistica significativa (P > 0,05) em relagdo aos 90 dias armazenamento.

Os parédmetros texturais gomosidade e mastigabilidade tiveram comportamentos
parecidos durante o armazenamento, porém, somente as amostras do congelamento CM e AE
foram afetadas (P < 0,05) ao longo do tempo (FIGURAS 10 e 11).

Figura 10 - Grafico e coeficiente de regressao da gomosidade dos filés durante o tempo de

armazenamento.
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Fonte: Da autora (2023).
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Figura 11 - Gréfico e coeficiente de regressdo da mastigabilidade dos filés durante o tempo de

armazenamento.
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Fonte: Da autora (2023).

A mastigabilidade estd relacionada a energia gasta por meio da mastigacdo dos
alimentos, ja a gomosidade consiste na energia precisa para fragmentar um determinado
alimento (CHEN; FENG, 2021). No estudo foi observada uma diminuic&o significativa a partir
do 30° dia de armazenamento na gomosidade e mastigabilidade. Zhao et al. (2016) avaliaram
o perfil de textura de filés de tilapia tratados com ozbnio e sem tratamento, e foi observada
reducdo na dureza, gomosidade e mastigabilidade para os dois tratamentos ao longo dos 180
dias de estocagem.

Em um estudo realizado por Luan et al. (2018), observou-se que as amostras de hairtail
(Trichiurus haumela) durante o armazenamento congelado mostraram uma tendéncia a redugéo
tanto na mastigabilidade quanto na dureza em temperaturas de armazenamento de -5, -20, -40
e -80 °C, e os autores afirmaram que a oxidacdo lipidica interfere nas alteracfes texturais
durante o periodo de estocagem.

Os altos valores encontrados nos parametros dureza e mastigabilidade podem estar
relacionados a suscetibilidade a retencdo de agua. Li et al. (2013) e Wang et al. (2022) fizeram
afirmacGes similares. Chapman et al. (1993) afirmam que o método de congelamento e o

armazenamento podem causar diferentes efeitos na textura de pescados.
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O perfil de textura demonstrou que as amostras de filés dos tratamentos NL e AF ndo
foram alteradas significativamente durante o periodo de armazenamento (P > 0,05) em nenhum
dos parametros de textura, indicando que os métodos de congelamento supracitados podem
manter a estrutura (firmeza) dos filés de tilapia, em comparacdo com os outros métodos, devido
a formacdo de cristais de gelo menores. No entanto, as amostras dos tratamentos CM e AE
foram afetadas ao longo do tempo, ocorrendo redugéo na dureza, coesividade e mastigabilidade

ao longo dos 90 dias de armazenamento.

4.8 Microestrutura

As caracteristicas microestruturais sao fatores que influenciam diretamente na qualidade
de produtos carneos congelados (WANG; SHI; WANG, 2022a). A integridade da
microestrutura dos alimentos influencia na qualidade dos produtos congelados, no entanto,
depende do tamanho e localizacéo dos cristais de gelo durante o processo de congelamento e
armazenamento (ERIKSON et al., 2016).

As micrografias das amostras de filé de tilapia nilotica congeladas em diferentes
métodos de congelamento estudados sdo mostradas na Figura 12, que mostra secoes
transversais de amostras de fibras musculares do filé e os espacos deixados pelos cristais de
gelo formados.
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Legenda: a) Filé tratado com NL ap6s 0 dia de armazenamento; b) Filé tratado com NL apds 30 dias de
armazenamento; c) Filé tratado com NL apds 60 dias de armazenamento; d) Filé tratado com NL apds
90 dias de armazenamento; €) Filé tratado com AF ap6s 0 dia de armazenamento; f) Filé tratado com
AF apo6s 30 dias de armazenamento; g) Filé tratado com AF apés 60 dias de armazenamento; h) Filé
tratado com AF ap6s 90 dias de armazenamento; i) Filé tratado com CM apds 0 dia de armazenamento;
j) Filé tratado com CM ap6s 30 dias de armazenamento; k) Filé tratado com CM ap6s 60 dias de
armazenamento; 1) Filé tratado com CM ap6s 90 dias de armazenamento; m) Filé tratado com AE apds
0 dia de armazenamento; n) Filé tratado com AE ap6s 30 dias de armazenamento; o) Filé tratado com
AE ap06s 60 dias de armazenamento; p) Filé tratado com AE ap6s 90 dias de armazenamento.
Fonte: Da autora (2023).

Percebeu-se que o0 método de congelamento influenciou na formacéo, crescimento dos
cristais de gelo e microestrutura do filé de tilapia congelado e armazenado a -18 °C. Os espacos

entre as fibras musculares caracterizados pelos espacos deixados pela sublimagédo dos cristais
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de gelos apos a liofilizagao das amostras visiveis se tornaram maiores durante o armazenamento
nos tratamentos AF e AE, quando comparados com os tratamentos NL e CM. O congelamento
lento, como o das amostras de AE, formaram cristais de gelo maiores e com a formacéo de
grandes cavidades nos danos aos tecidos (SEQUEIRA-MUNOZ et al., 2005; XU et al., 2019).

A integridade estrutural das fibras dos filés congelados em nitrogénio liquido (NL)
(FIGURAS 12a; 12b; 12c; 12d) foi mantida durante todo o armazenamento, comparado com 0s
outros métodos de congelamento. No tratamento CM (FIGURAS 12i; 12j; 12k; 121) foi possivel
observar que o espaco deixado pelos cristais de gelo foi maior, mas ainda foi inferior aqueles
deixados pelos tratamentos AF (FIGURAS 12e; 12f; 12g; 12h) e AE (FIGURAS 12m; 12n;
120; 12p), em que o comportamento foi semelhante ao congelamento NL. Os espagos maiores
foram pelo fato de ser um sistema de congelamento misto. Sendo que apos a formacéo da crosta
de gelo formada pelo nitrogénio liquido, o congelamento das amostras foi completado na
camara com ar forcado (FIGURA 12). O estudo realizado por Jiang et al. (2020) com filé de
carpa capim apresentou resultados semelhantes.

Evidentemente, o tempo de armazenamento teve maior influéncia nas amostras dos
tratamentos AE e AF do que nas amostras dos tratamentos NL e CM. O efeito é decorrente da
velocidade de congelamento e das flutuacGes de temperatura durante o periodo de
armazenamento. Resultados similares foram encontrados por Quian et al. (2018), que
compararam as mudangas microestruturais € o crescimento dos cristais de gelo durante o
armazenamento ap0os o congelamento com nitrogénio liquido (CIF) e o congelamento por jato
de ar (AF), mostrando que o congelamento CIF teve efeito positivo na estabilidade da
microestrutura do tecido do filé de carpa cabecuda (Aristichthys nobilis). O congelamento com
nitrogénio diminuiu o tamanho dos cristais e amenizou 0s danos mecanicos em comparagao aos
métodos de congelamento lento (XU et al., 2019). Cristais de gelo pequenos ndo danificam
tanto a estrutura de filés de pescado (WEI et al., 2021).

Alguns fatores determinam a qualidade dos alimentos congelados, como o tamanho, a
distribuicéo e a localizagdo dos cristais de gelo, e sofrem influéncia das taxas de congelamento
(DIAO et al., 2021). Portanto, no atual estudo foi observado que as amostras NL e CM
formaram grande quantidade de pequenos cristais de gelo bem distribuidos, ndo danificando a
microestrutura do masculo do filé, portanto, a estrutura celular durante o congelamento e
armazenamento. O estudo sugeriu que o congelamento utilizando nitrogénio liquido pbde

reduzir e retardar o crescimento de cristais de gelo.
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5 CONCLUSAO

Os filés de tilapia congelados pelos métodos de congelamentos criomecénico (CM) e
com ar forcado (AF) durante o armazenamento congelado apresentaram menos indicadores de
deterioracdo, em comparag¢do com os outros métodos de congelamento estudados. Durante o
periodo de armazenamento de 90 dias, as amostras do congelamento com ar estatico (AE)
apresentaram menor desempenho em termos de pH, cor, bases nitrogenadas volateis totais,
oxidacdo lipidica, textura e microestrutura. No entanto, o congelamento criogénico com
nitrogénio liquido (NL) também apresentou alguns indicios de deterioracdo maiores que nos
outros métodos de congelamento, que pode ser consequéncia da baixa temperatura de
congelamento, que consequentemente causam rachaduras nos musculos dos filés de tilapia,
afetando negativamente as amostras congeladas por esse método. Ja o congelamento com ar
forcado (AF) e o congelamento criomecénico (CM) tiveram a mesma eficiéncia. Com isso, 0
congelamento CM pode ser um método de congelamento promissor para armazenamento a

longo prazo, garantindo qualidade dos filés de tilapia nilética congelados.
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APENDICE

APENDICE A - Quadro de Analise de Varidncia (ANOVA)

Tabela 1 - Andlise de variancia de pH durante o tempo de armazenamento dos diferentes

métodos de congelamento.

FV GL SO oM Fc Pr>Fc
TRATAMENTO 3 0.012813 0.004271 0.560 0.6438
TEMPO 3 0.224212 0.074737 9.804 0.0000
TRATAMENTO*TEMPO 9 0.023650 0.002628 0.345 0.9549
erro 48 0.365900 0.007623

Total corrigido 63 0.626575

CvV (%) = 1.53

Média geral: 5.7018750 Numero de observagodes: 64

Tabela 2 - Analise de variancia de cor (L*) durante o tempo de armazenamento dos diferentes

métodos de congelamento.

FV GL SQ oM Fc Pr>Fc
TRATAMENTO 3 2.333292 0.777764 0.138 0.9369
TEMPO 3 327.843280 109.281093 19.421 0.0000
TRATAMENTO*TEMPO 9 16.886814 1.876313 0.333 0.9594
erro 48 270.087375 5.626820

Total corrigido 63 617.150761

Ccv (%) = 4.42

Média geral: 53.6557813 Numero de observagdes: 64

Tabela 3 - Andlise de variancia de cor (a*) durante o tempo de armazenamento dos diferentes

métodos de congelamento.

FV GL SQ oM Fc Pr>Fc
TRATAMENTO 3 15.841892 5.280631 2.724 0.0544
TEMPO 3 71.999455 23.999818 12.382 0.0000
TRATAMENTO*TEMPO 9 9.797452 1.088606 0.562 0.8213
erro 48 93.039875 1.938331

Total corrigido 63 190.678673

Ccv (%) = 237.42

Média geral: 0.5864063 NUimero de observacdes: 64
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Tabela 4 - Andlise de variancia de cor (b*) durante o tempo de armazenamento dos diferentes

métodos de congelamento.

FV GL SQ QM
TRATAMENTO 3 47.425480 15.808493
TEMPO 3 375.462980 125.154327
TRATAMENTO*TEMPO 9 7.460714 0.828968
erro 48 60.823775 1.267162
Total corrigido 63 491.172948

Ccv (%) = 11.27

Média geral: 9.9923438 Numero de observagdes:

12.476 0.0000
98.767 0.0000
0.654 0.7452

Tabela 5 - Analise de variancia de BNV-T durante o tempo de armazenamento dos diferentes

métodos de congelamento.

FV GL SQ oM
TRATAMENTO 3 201.972213 67.324071
TEMPO 3 5444.483162 1814.827721
TRATAMENTO*TEMPO 9 25.710950 2.856772
erro 48 68.064450 1.418009
Total corrigido 63 5740.230775

cv (%) = 5.42

Média geral: 21.9818750 Numero de observagdes:

47.478 0.0000
1279.842 0.0000
2.015 0.0580

Tabela 6 - Andlise de variancia de TBARS durante o tempo de armazenamento dos diferentes

métodos de congelamento.

FV GL SQ QM
TRATAMENTO 3 0.489688 0.163229
TEMPO 3 1.838287 0.612762
TRATAMENTO*TEMPO 9 0.044725 0.004969
erro 48 0.017200 0.000358
Total corrigido 63 2.389900

CV (%) = 3.28

Média geral: 0.5762500 Numero de observagdes:

455.523 0.0000
1710.035 0.0000
13.868 0.0000

Tabela 7 - Andlise de variancia de Coesividadedurante o

diferentes métodos de congelamento.

FV GL SQ oM
TRATAMENTO 3 0.038630 0.012877
TEMPO 3 0.016430 0.005477
TRATAMENTO*TEMPO 9 0.015977 0.001775
erro 48 0.105225 0.002192
Total corrigido 63 0.176261

CV (%) = 13.80

Média geral: 0.3392188 Numero de observagdes:

5.874 0.0017
2.498 0.0708
0.810 0.6095
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Tabela 8 - Analise de variancia de Dureza durante o tempo de armazenamento dos diferentes

métodos de congelamento.

FV GL SO oM Fc Pr>Fc
TRATAMENTO 3 6736109.896588 2245369.965529 11.508 0.0000
TEMPO 3 7149014.752538 2383004.917513 12.213 0.0000
TRATAMENTO*TEMPO 9 2663441.624550 295937.958283 1.517 0.1693
erro 48 9365671.139300 195118.148735

Total corrigido 63 25914237.412975

Cv (%) = 19.29

Média geral: 2289.4218750 Numero de observagdes: 64

Tabela 9 - Analise de variancia de Elasticidade durante o tempo de armazenamento dos

diferentes métodos de congelamento.

FV GL SO oM Fc Pr>Fc
TRATAMENTO 3 0.040242 0.013414 1.333 0.2745
TEMPO 3 0.066642 0.022214 2.208 0.0992
TRATAMENTO*TEMPO 9 0.123277 0.013697 1.362 0.2319
erro 48 0.482875 0.010060

Total corrigido 63 0.713036

CvV (%) = 22.39

Média geral: 0.4479688 Numero de observagdes: 64

Tabela 10 - Andlise de variancia de Gomosidade durante o tempo de armazenamento dos

diferentes métodos de congelamento.

FV GL SQ oM Fc Pr>Fc
TRATAMENTO 3 355653.369181 118551.123060 5.917 0.0016
TEMPO 3 552521.385369 184173.795123 9.192 0.0001
TRATAMENTO*TEMPO 9 303418.883844 33713.209316 1.683 0.1194
erro 48 961772.951900 20036.936498

Total corrigido 63 2173366.590294

Cv (%) = 18.72

Média geral: 756.0928125 NUimero de observacdes: 64

Tabela 11 - Andlise de variancia de mastigabilidade durante o tempo de armazenamento dos

diferentes métodos de congelamento.

FV GL SQ oM Fc Pr>Fc
TRATAMENTO 3 66917.930530 22305.976843 2.489 0.0715
TEMPO 3 255229.814580 85076.604860 9.495 0.0000
TRATAMENTO*TEMPO 9 121937.616252 13548.624028 1.512 0.1709
erro 48 430088.728475 8960.181843

Total corrigido 63 874174.089836

cv (%) = 28.04

Média geral: 337.5679687 Numero de observacgdes: 64



