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RESUMO

O desenvolvimento de uma metodologia alternativa foi conduzido para a determinagdo de parametros de
textura em farinhas de diferentes composi¢des, com o objetivo de promover a utilizagdo da técnica da
espectroscopia na regido do infravermelho préximo (NIR), descartando assim o uso de reagentes e geragao
de residuos e viabilizando analises mais rapidas. O modelo multivariado por minimos quadrados parciais
(PLS) apresentou valores do erro médio quadratico da calibragao (RMSEC) e validagdo (RMSEP) de 3,07
e 2,28, respectivamente. O coeficiente de correlagdo do ajuste foi de 0,7139. A linearidade do modelo foi
avaliada através do grafico de residuos de Student, que descreveu uma distribui¢ao normal. Além disso, a
linearidade foi confirmada através do teste estatistico de Jarque e Bera. Com isso, os resultados alcangados
sugerem que a espectroscopia NIR aliada a calibragdo multivariada por PLS sdo promissores na
determinagdo do parametro de textura dureza em farinhas.
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ABSTRACT

An alternative methodology was proposed for the determination of texture parameters in flour from
different composition, with the objective of promoting the use of near-infrared (NIR) spectroscopy, thus
discarding the use of reagents and waste generation, and enabling faster analysis. The multivariate partial
least squares (PLS) model showed values of the root mean square error of calibration (RMSEC) and
validation (RMSEP) of 3.07 and 3.28, respectively. The correlation coefficient was 0.7139 for the adjust.
The model's linearity was evaluated using the Student's residual plot, which showed a normal distribution.
Moreover, linearity was confirmed using the Jarque and Bera statistical test. Thus, the results achieved
suggest that NIR spectroscopy combined with multivariate calibration by PLS is promising in the
determination of hardness texture parameter in flour.

Keywords: flour, texture, hardness, PLS.
1 INTRODUCAO

A calibrag@o multivariada vem sendo utilizada nas mais diversas areas, especialmente na area de alimentos
na avaliacdo de cereais, produtos lacteos, e bebidas (BURNS; CIURCZAK, 2008).
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A farinha ¢ um ingrediente predominante em diversos produtos alimenticios, sendo verificada uma
inser¢do gradativa ao mercado consumidor de diferentes farinhas, algumas inclusive isentas de gliten, com
parametros especificos de qualidade nutricional e tecnologico para a producdo de alimentos (DA COSTA et
al., 2008).

A obtenc¢ao de produtos sem gluten nao € um processo trivial considerando que a farinha de trigo confere
resultados peculiares em relagdo a textura. Isto ocorre porque o gliten proporciona a elasticidade necessaria
para a massa expandir com os gases produzidos no processo de fermentacao, e a forca para manter os gases no
meio da massa, de forma a se atingir um produto aerado (DA SILVA GRACA et al., 2017).

O comércio atual de novos tipos de farinha como as provenientes de uva, maracuja, quinoa, yacon, batata
doce, e arroz vem ganhando destaque. Portanto, ¢ necessario desenvolver estratégias para a ampliagdo dos
estudos sobre as caracteristicas de texturas das farinhas. Dessa forma, este estudo teve por objetivo propor um
método rapido para avaliar parametros de textura, que normalmente sdo obtidos a partir de equipamentos
sofisticados como um texturometro, a partir de espectroscopia NIR e calibragdo multivariada por PLS.

2 METODO (OU PROCEDIMENTOS OPERACIONAIS DA PESQUISA)

Foram consideradas 150 amostras de farinhas de diferentes composi¢des, com um total de 5 amostras de
cada composicdo: trigo, trigo integral, milho, milho branca, fécula de mandioca, aveia, centeio, arroz, arroz
integral, linhaga marrom, linhaca dourada, soja, banana, batata doce, casca de maracuja, maracuja, berinjela,
gengibre, yacon, agai, amaranto, chia, coco, mandioca, uva. Todas as amostras comerciais foram adquiridas
no Parana — Brasil.

As medidas espectrais na regiao NIR (900 — 1700 nm) foram realizadas em equipamento microNIR JDSU
empregando um cubeta de vidro, todas as medidas espectrais foram realizadas a temperatura ambiente. As
amostras de farinhas nao passaram por nenhum tipo de preparo de amostra.

Na analise por texturémetro, uma quantidade de 10 g de amostra foi misturada a 10 mL de dgua destilada
em corpos de prova. Na avaliacdo do perfil de textura instrumental utilizou-se um texturémetro modelo TA-
XT Express (Stable Micro Systems), de onde obteve-se resultados para o parametro de dureza. A velocidade
de pré-teste foi de Imm/s, velocidade teste de 1,7 mm/s e de pos teste de 10 mm/s, distancia de 10 mm, tempo
de 5 segundos e gatilho de 5g. Para a analise foi utilizado um probe cilindrico 28 de 5 cm de diametro. Os
dados adquiridos no texturdmetro foram processados em software Exponent Lite Express. As avaliagdes foram
realizadas a temperatura ambiente.

Os espectros NIR das farinhas foram correlacionados aos resultados obtidos a partir do texturometro
utilizando calibragdo multivariada por PLS em software Matlab R2007b.

3 RESULTADOS

Os resultados obtidos através do texturdmetro para o parametro dureza, tido como método de referéncia,
(Tabela 1) foram correlacionados com os espectros na regido do NIR (Figura 1), ap6s pré-processamento por
correcdo do espalhamento multiplicativo (MSC), através da constru¢do de modelos de calibragdo multivariada
a partir do método de regressao PLS.

As amostras foram posteriormente separadas em dois conjuntos de dados (amostras de calibracdo e de
validagdo externa), com auxilio do algoritmo de ‘Kenston’ (KENNARD; STONE, 1969) resultando em um
total de 110 amostras na calibragdo e 40 amostras para o conjunto de validagdo externa.
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O numero de variaveis latentes (VLs) foi escolhido a partir do procedimento de validagao cruzada (Cross
Validation) (BRERETON, 2000) em blocos continuos de 10 amostras. Com isso o numero de variaveis latentes
foi obtido através dos resultados da raiz quadrada do erro quadratico médio da validagao cruzada (RMSECV),
e levando-se em considerag@o a percentagem de varidncia explicada no bloco y (valores de referéncia obtidos
a partir do texturdmetro), resultando em um total de 11 VLs.

Figura 1 — Espectros NIR apés correcio por MSC.

1 T

04

. . . . . . .
1000 1100 1200 1300 1400 1500 1600
Comprimento de onda {nm)

Fonte: autoria propria (2021). (-) amostras na calibracio. (-) amostras na validacido externa.

Os indicadores de exatiddo do modelo PLS foram avaliados considerando-se os resultados do erro
médio quadratico de calibragdo (RMSEC = 3,07) e de previsdo (RMSEP = 3,28), este ultimo obtido com a
previsdo das amostras no conjunto de validacdo externa. Esses resultados mostraram que a dimensao dos
modelos foi bem escolhida, e os modelos ndo foram sobre ou sub-ajustados, ja que os resultados de RMSEC e
RMSEP foram proximos (BAQUETA et al., 2020; BAQUETA; COQUEIRO; VALDERRAMA, 2019; DOS
SANTOS; MARCO; VALDERRAMA, 2014). Além disso, avaliou-se o coeficiente de correlagdo para o ajuste
entre os valores de referéncia e os valores previstos pelo modelo PLS (BAQUETA et al., 2020) que apresentou
resultado de 0,7139 (Figura 2). Ao contrario da calibragdo univariada, ndo ¢ comum obter coeficientes de
correlagdo acima de 0,9 em calibracdo multivariada (DOS SANTOS; MARCO; VALDERRAMA, 2014;
HASHIMOTO et al., 2018) especialmente quando o método de referéncia ¢ trabalhoso, requer cautela durante
a analise, ¢ altamente dependente da percepgdo do analista e requer preparagdo da amostra (BAQUETA et al.,
2020; BAQUETA; COQUEIRO; VALDERRAMA, 2019; DOS SANTOS; MARCO; VALDERRAMA, 2014;
SANTOS et al., 2016).
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Figura 2 — Ajuste.
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Fonte: autoria propria (2021). (¢) amostras na calibracfo. (*) amostras na validacio externa.

A linearidade do modelo PLS foi avaliada através do grafico de residuos de Student (Figura 3). De acordo
com os resultados é possivel afirmar que os dados parecem se ajustar a um modelo linear pois a distribui¢do
dos residuos se assemelha a uma distribuicdo normal. Ademais, a linearidade do modelo de calibragdo
multivariada foi confirmada pela distribuicdo dos erros usando o teste estatistico de Jarque-Bera. Neste teste,
quando os valores de JBSTAT sdo inferiores aos de CRITVAL, considera-se a uma significancia de 95% que
os residuos exibem um comportamento aleatorio, e isso € um indicativo de que os dados se ajustam a um
modelo linear como o PLS (BELTRAME et al., 2016). Analisando os resultados obtidos, 0 modelo apresentou
valores JBSTAT (0,3627) inferiores aos de CRITVAL (4,7481). Entretanto, verifica-se que os resultados com
dureza abaixo de 5 apresentam elevados de erro de previsdo. Portanto, para este parametro, os resultados sdao
sugestivos de que o modelo ¢ promissor, porém ¢ mais adequado para previsdes de dureza com resultados
acima de 5 em farinhas.

Figura 3 — Residuos.
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Fonte: autoria propria (2021).
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4 CONCLUSAO

Os resultados alcangados com o desenvolvimento do modelo NIR/PLS apresentou resultados promissores.
Assim a utilizagdo da espectroscopia NIR aliada a quimiometria pode ser uma nova alternativa para
determinagdo de parametros de textura em farinhas de diferentes origens. Além disso, 0 método proposto ¢
rapido, ndo necessita de preparo de amostra e ndo emprega reagentes, portanto, também ndo gera residuos
toxicos estando de acordo com os requisitos da quimica verde.
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