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Resumo: A extrusdo € um processo complexo que emprega temperatura, pressdo e umidade, que modifica as estruturas do
alimento, seu valor nutricional, vida (til e caracteristicas organolépticas. Apesar disto, sdo poucas as ferramentas que
permitem caracterizar as modificagdes em nivel molecular. Neste trabalho objetivou-se 0 emprego da Espectroscopia ho
Infravermelho por Transformada de Fourier acoplado Reflexdo Total Atenuada (FTIR-ATR) na caracterizacdo de alteragcdes
de macromol écul as ocasionadas pelo processo de extrusdo. Paraisto, foram coletadas e analisadas, misturas pré extrusao (A)
e alimento pronto apos a secagem (AR) em 68 amostras, de alimentos comerciais para caes e gatos. A regido pertencente aos
acidos graxos e Iiga%c")es de ésteres entre glicerol e &cidos graxos registraram maior variabilidade amostral na regido espectral
de 3040 a 2800 cm ~ e 0 pico em 1743 cm’ ~, respectivamente. Al e{n disso, as proteinas, representadas por amida |l e amida
I1, localizadas na regi&o entre 1700 e 1600 cm-1 e 1600 a 1500 cm ~, variam de forma menos intensa, seguido das bandas de
polissacarideos que se encontram sobrepostos entre 1180 e 953 cm . As alteragBes espectrais podem estar associadas a
oxidagdo de lipideos e proteinas, mudangas conformacionais das proteinas e processos de compl exagao.
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CHARACTERIZATION OF MOLECULAR CHANGES OCCURRED IN PET FOOD
EXTRUSION BY INFRARED SPECTROSCOPY BY FOURIER TRANSFORM COUPLED TO
ATTENUATED TOTAL REFLECTION

Abstract: Extrusion is a complex process that uses temperature, pressure and humidity, which changes the structures of the
food, its nutritional value, shelf life and organoleptic characteristics. Despite this, there are few tools that allow characterizing
the changes at the molecular level. This work aimed to employ Fourier Transform Infrared Spectroscopy coupled with Total
Attenuated Reflection (FTIR-ATR) in the characterization of changes in macromolecules caused by the extrusion process.
For this, pre-extrusion mixtures (A) and ready-to-dry food (AR) were collected and analyzed in 68 samples of commercial
food for dogs and cats. The region belonging to fatty acids and e_%er bonds between glycerol_ fnd fatty acids recorded greater
sample variability in the spectral region from 3040 to 2800 cm ~ and the peak at 1743 cm ~, regiectively. In addition, t_hle
proteins, represented by amide | and amide |1, located in the region between 1700 and 1600 cm_~— and 1600 to 1500 cm —,
vary less intensely, followed by the polysaccharide bands that overlap between 1180 and 953 cm'l. Spectral changes may be
associated with oxidation of lipids and proteins, conformational changes in proteins and complexation processes.

Keywords. multivariate analysis; FTIR-ATR; lipid; processing; protein.

Introducéo: Durante a producéo de Pet food, os ingredientes passam por modificacdes estruturais, devido as altas
temperaturas, presséo, umidade, ao atrito causado pelo cisalhamento e ainda ao elevado fluxo de ar durante a secagem, pontos
criticos que apresentam importantes efeitos na qualidade do produto final (Guerrero, Kerry, & de la Caba, 2014). As
principais modificagdes estruturais sdo: gelatinizacdo do amido, desnaturacdo de proteinas, oxidac&o dos lipidios e processos
de complexagdo molecular (Alam et al., 2015). Entretanto, sdo poucas as ferramentas praticas que permitem caracterizé-las
ou quantifica-las. A espectroscopia FTIR é uma técnica que permite o estudo da composi¢ao quimica, estrutura molecular e
suas interacfes (Holse et al., 2011). Apresenta vantagens por precisar de pouca amostra, ser rapida, ndo utiliza reagentes,
aém da elevada acurécia. Diante do exposto, neste trabalho caracterizou-se as alteracfes macromol ecul ares ocorridas durante
aextrusdo pelatécnicade FTIR-ATR.

Material e Métodos: Acompanhou-se o fluxograma de producado de duas linhas de extrusdo em uma empresa que produz
alimentos completos extrusados para cdes e gatos, sendo col etadas ao todo 68 amostras de 11 diferentes alimentos extrusados.
As amostras foram coletadas da mistura pré extrusao diretamente do misturador (A) e do produto apés a saida do secador
(AR). Para cada amostra foram realizadas quatro coletas durante o dia, de acordo com o volume de produgao, entdo apds um
dia de coleta formou-se uma amostra Unica. As analises de espectroscopia infravermelho por transformada de Fourier
acoplado reflexdo total atenuada (FTIR-ATR) foram realizadas nas amostras A e AR em um espectrémetro Bruker Vertex
70v FTIR (Bruker Optik GmbH, Ettilingen, DEU) com um acessdrio de refletancia atenuada (ATR). Os espectros foram
obtidos de 4000 a 400 cm-1 com uma resolucéo espectral de 4 cm . Os espectros obtidos para cada uma das amostras s30
compostos por uma média de 64 varreduras sendo todas as medidas realizadas a temperatura de 25°C. Todos foram
normalizados pela area total do espectro. Andlise multivariada de componentes principais (ACP) foi executada usando todo o
interval o espectral adquirido (4000 a 400 cm ™) e na primeira derivada dos espectros, apresentando 0s méximos e minimos
correspondentes e indicando as peguenas diferencas espectrais, paraisto, utilizou-se o software Mathematica 7.0 (Wolfram
Research, Illinois, EUA).

Resultado e Discussdo: O espectro de uma amostra antes e apos passar pela extrusora € mostrado na Fig.1A. Andlise



multivariada de componentes principais (ACP) foi aplicada nos espectros em todo o interval o espectral, diferenciando os dois
grandes grupos (antes e apds processo), indicando que todos os alimentos sofreram significativas mudangas moleculares
durante o processamento (Fig. 1B). A curva de carga (Fig. 1C) indica regides espectrais que tiveram maior variabilidade e
consequentemente, maior contribuic¢&o na separacdo dos componentes principais (CPs). Dentre elas, aregido de 3040 a 2800
cm —, caracterizada pelos &cidos graxos, aqual contempla picos de ligagGes do tipo cis entre C=CH e estiramentos simétricos
e assimétricos de metil e metileno (Lozano et al., 2017). As ligagtes de éstereslentre glicerol e acidos graxos podem ser
detectadas pela ata absorgéo da carbonila (C=0), localizada no pico em 1743 cm . Nesta regi&o ocorreu uma reducéo apds a
extrusdo de 8,72 + 2,60%, podendo significar a quebra das duplas ligacBes ocasionadas pela oxidac&o, devido ao calor do
processamento. Também ocorreu mudancas nas regides de amida | e amida Il (1700 e 1600 cm-1 e 1600 a 1500 cm-1,
respectivamente), que estéo diretamente associadas as proteinas (Bier et al., 2013), com reducéo de 13, 24 + 1,01%, associada
com a complexacdo proteica, como foi observado por Ying et al. (2017) e Guerrero, Kerry, & de la Caba, (2014), que
mostraram as alteragdes conformacionais da proteina nas estruturas secundérias. Por fim, polissacarideos contribuem paraa
diferenciacéo espectral naregido entre 1180 e 953 cm-l.
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Conclusdo:; A andlise de FTIR mostrou-se eficiente para demonstrar as mudancas moleculares ocorridas nos alimentos pré e
pos extrusdo, sendo que essas ocorreram nas bandas referentes aos lipideos (3040 a 2800 cm-1), amidas (I ell) (entre 1700 e
1500 cm-1) e polissacarideos (1180 e 953 cm-1). E possivel que estas modificacdes tenham ocorrido pelo processo oxidativo
e de complexacBes entre estas moléculas.
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