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RESUMO

O caj4, devido ao seu sabor diferenciado e agradavel, é um fruto bastante apreciado e
consumido em diversas regides do pais. Mas por apresentar uma elevada perecibilidade,
torna-se necessario o uso de técnicas de processamento para estender sua disponibilidade para
0 consumo durante todo o ano. A desidratacdo por liofilizagdo apresenta como vantagem uma
excelente retengdo das caracteristicas nutricionais e sensoriais do fruto “in natura”. Para um
aumento desta retencdo e evitar aglomerac6es no pd, por exemplo, pode ser feita a utilizagdo
de adjuvantes de secagem como a maltodextrina. Neste contexto, o trabalho teve como
objetivo a aplicacdo do processo de liofilizacdo para obtengcdo da polpa de caja em po,
caracterizacdo fisica e fisico-quimica da polpa e do pé de caja, acompanhamento da
estabilidade durante o armazenamento e comportamento higroscépico dos ensaios. Com a
realizacdo dos ensaios do planejamento experimental, foi escolhido o ensaio de menor
umidade, com 17% de maltodextrina e 24 horas de liofilizacdo. A polpa apresentou
caracteristicas semelhantes as reportadas pela literatura, e uma concentracdo dos constituintes
ocorreu com a desidratacdo da polpa. Quanto ao armazenamento, o0 ensaio controle (po
integral) teve uma vida Util de 60 dias, diferentemente do ensaio contendo maltodextrina que
apresentou boas caracteristicas durante todo periodo analisado. Além disso, a maltodextrina
exerceu funcdo protetora, evitando maiores perdas de constituintes quimicos e reacdes fisicas
no produto, como menor taxa de aumento de higroscopicidade, umidade e atividade de agua.
As isotermas de adsorcdo foram caracteristicas as do tipo I1l. Os modelos matematicos de
BET, GAB e Oswin foram os que melhor se ajustaram aos dados experimentais de sorcdo de
umidade para o po de caja integral, e no p6 da polpa de caja com maltodextrina, 0 modelo de

Henderson foi o que melhor se ajustou aos pontos experimentais do trabalho.

Palavras-chave: liofilizacdo, secagem por congelacao, polpa de fruta, armazenamento.



ABSTRACT

The yellow mombin due to its distinctive flavor and pleasant, is a fruit highly appreciated and
consumed in various regions of the country. But by presenting a high perishability, it becomes
necessary to use processing techniques to extend its availability for consumption throughout
the year. Dehydration by freeze-drying has the advantage of an excellent retention of
nutritional and sensory characteristics of fresh fruit. To increase retention and to prevent
agglomeration of the powder, for example, can be made the use of adjuvants drying such as
maltodextrin. In this context, the work aimed at the implementation of the lyophilization
process to obtain the pulp of yellow mombin powder, physical characterization and physico-
chemical pulp and powder yellow mombin, tracking stability during storage and hygroscopic
behavior of the tests. With the tests of the experimental design was chosen to test lower
humidity, with 17% maltodextrin and 24 hours of freeze drying. The pulp presented
characteristics similar to reported by literature, and a concentration of constituents occurred
with the pulp dehydration. As for storage, the test control (dried whole) had a useful life of 60
days, unlike the test containing maltodextrin that showed good characteristics throughout the
period analyzed. In addition, maltodextrin exerted protective function, preventing further loss
of chemical constituents and physical reactions to the product, such as lower rate of increase
of hygroscopicity, moisture and water activity. The adsorption isotherms were the
characteristics of type I1l. The mathematical models of BET, GAB and Oswin were the best
fit to experimental data of moisture sorption for the full hog plum powder, and powder of hog
plum pulp with maltodextrin, the Henderson model was the best fit to experimental points of

work.

Keywords: lyophilization, freeze drying, fruit pulp, storage.
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1 INTRODUCAO

As frutas desempenham um importante papel na saide humana, contribuindo para
o fornecimento de calorias, sais minerais, vitaminas, fibras e agua (SACRAMENTO e
SOUZA, 2000). Nos ultimos anos os paises produtores de frutas tém se preparado para
competir no mercado mundial, em virtude do aumento do consumo de frutas, fato associado
as crescentes vantagens que a ciéncia tem apontado com relacdo a utilizacdo destes alimentos
(ALVES, 2006).

A fruticultura brasileira tem se mostrado como o mais dindmico setor da
economia. Ela cresce ano a ano, supera barreiras fitossanitarias e cambiais, e consolida-se
como grande vetor de desenvolvimento do pais (AGRIANUAL, 2008). O setor possui grande
importancia mundial, no que se refere aos aspectos social, econdmico e alimentar. No entanto,
a falta de técnicas adequadas de pos-colheita, transporte e armazenamento desses produtos,
que sdo altamente pereciveis, ocasiona grandes perdas (CHITARRA e CHITARRA, 1990).

O processamento de frutos é uma alternativa para reducdo das perdas, mas tem
como principal objetivo agregar valor ao produto processado, aumentando a competitividade
do setor produtivo e propiciando meios alternativos para a comercializacéo, principalmente de
frutos que ndo estdo disponiveis durante o ano inteiro, como € o caso do caja.

A cajazeira (Spondias lutea L.) pertence a familia Anacardiaceae e ao género
Spondias, que possui entre 8 e 12 espécies distribuidas em regibes tropicais do mundo, entre
as quais se encontram os frutos da ceriguela (Spondias purpurea L.), cajarana (Spondias
cytherea Sonn.), caja-manga (Spondias dulcis) e umbu (Spondias tuberosa Arr. Cam) (BORA
etal., 1991; HOEHNE, 1946; SILVA JUNIOR et al., 2004; SOUZA, 1998).

No Brasil, a planta € encontrada principalmente nos Estados do Norte e Nordeste,
onde seus frutos recebem diferentes denominacdes, tais como: caja, caja verdadeiro, caja-
mirim ou tapereba. Esses frutos tém participacdo crescente no agronegdcio da regido
Nordeste, principalmente pela comercializacdo para consumo como fruta fresca e
processamento de polpa, que apresenta grande aceitacdo no mercado pelo seu sabor exotico,
excelente qualidade e valor comercial como matéria-prima no preparo de sucos, picolés,
sorvetes, néctares e geléias (SOARES et al., 2006).

Embora exista expectativa de desenvolvimento e expansdo de seu cultivo, seus
frutos sdo bastante pereciveis (MATA; DUARTE; ZANINI, 2005). Além da perecibilidade, a
sazonalidade também é um fator delimitante no consumo do fruto in natura, ja que as

cajazeiras produzem frutos em um periodo de 3 a 4 meses durante 0 ano, entre novembro e
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fevereiro. Com isso torna-se necessario que os frutos sejam processados a fim de estender sua
disponibilidade.

Como a maioria das frutas, grande parte da colheita do caja é desperdigada,
devido sua comercializacdo ser in natura. Devido sua perecibilidade, ha a necessidade da
aplicacdo de técnicas pos-colheita, ou processos que possibilitem sua armazenagem e
comercializacdo por um longo periodo de tempo, bem como obtencdo de produtos derivados.
Dentre os processos mais importantes para a conservagao de alimentos por diminuicéo de sua
atividade de agua estdo as técnicas de secagem. Considerando que a maioria dos frutos frescos
sdo constituidos por mais de 80% de &gua, a secagem implica em uma consideravel reducéo
de volume e indiretamente reducdo de custos em transportes e manipulacdo do produto, além
de prover um prolongamento de sua vida atil (BRASILEIRO, 1999; GOUVEIA et al., 2003).

Uma das técnicas utilizadas para tal finalidade ¢ a liofilizacdo, que faz com que a
agua contida no produto, passe do estado solido (produto congelado) para o estado gasoso
sem passar pelo estado liquido, ocorrendo desta forma, o processo de sublimagdo (MATA et
al., 2005). Os produtos liofilizados apresentam alta retengdo de caracteristicas sensoriais e
qualidades nutricionais, e possuem uma vida util maior que 12 meses quando corretamente
embalados.

Diante do exposto, este trabalho teve como objetivo a aplicacdo do processo de
liofilizagcdo da polpa de caja, caracterizacdo fisica e fisico-quimica do po de caja integral e
adicionado de maltodextrina, acompanhamento da estabilidade durante o armazenamento e

aplicacdo dos modelos matematicos na construcéo das isotermas de adsorcao.
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2 REVISAO DE LITERATURA

2.1 Producéo Brasileira de Frutas

Uma maior consciéncia das populagdes sobre a importancia do consumo de
alimentos saudaveis na prevencdo de doencas e na melhoria da qualidade de vida, resulta no
aumento mundial do consumo de frutas, principalmente, tropicais, o qual é verificado pela sua
crescente comercializacio (GURJAO, 2006).

Possuindo uma extensdo territorial de 8.512.965 km? o Brasil produz 43 milhdes
de toneladas de frutas tropicais, subtropicais e de clima temperado, 0 que proporciona ao pais
uma grande diversidade de frutas o ano inteiro, sendo muitas delas exclusivas de determinada
regidao (IBRAF, 2011). Com estes numeros o pais encontra-se dentre 0s trés maiores
produtores de frutas do mundo, sendo responsavel por 5% da produ¢do mundial, ficando atras
apenas da China e India (FRESH PLAZA, 2009).

Segundo Fioravanco e Paiva (2002), no Brasil, a fruticultura é realizada em
praticamente todos os estados brasileiros, mas sua distribuicdo e a predominancia das espécies
em cada regido geografica sdo distintas. As diferencas, no que se refere as espécies e
variedades de frutas cultivadas, devem-se ndo somente as distintas condig¢des climaticas
existentes, mas também a aspectos como tradicdo no cultivo de frutas, proximidade dos
principais centros consumidores, infra-estruturas disponiveis (malha rodoviaria e ferroviaria,
portos, centrais de comercializacdo, etc.) e perspectivas de comercializacdo da producédo
(mercado interno, exportacao ou industrializacéo).

Atualmente a producdo brasileira esta voltada para frutas tropicais, subtropicais e
temperadas, gracas a sua extensdo territorial, posicdo geografica, solo e condi¢fes climaticas.
O setor emprega 5,6 milhdes de pessoas, 0 que equivale a 27% da mao-de-obra agricola. Gera
oportunidades de dois a cinco postos de trabalho na cadeia produtiva por hectare cultivado e
estd fundamentado em pequenas e médias propriedades (FRESH PLAZA, 2009). O setor
fruticola é um dos mais importantes segmentos do agronegdcio brasileiro. Além de sua
elevada rentabilidade e expressiva utilizacdo de médo-de-obra, a fruticultura constitui-se em
uma valiosa alternativa para o avanco das exportacdes brasileiras de produtos agricolas. Trata-
se, portanto, de um segmento estratégico dentro da perspectiva de desenvolvimento
econbmico e social do pais (FIORAVANCO e PAIVA, 2002).

O Nordeste brasileiro apresenta condigdes climaticas favoraveis ao cultivo de

diferentes frutiferas de origem tropical, como se pode verificar pela expressiva diversidade de
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espécies nativas encontradas na regido, ao lado de outras, exoéticas, introduzidas de
ecossistemas equivalentes e que se adaptaram bem, comportando-se de modo semelhante ao
do material nativo (GURJAO, 2006).

Cerca de 53% da producdo brasileira é destinada ao mercado de frutas
processadas e 47% ao mercado de frutas frescas. Existe hoje um mercado externo potencial
acessivel a fruticultura brasileira de 28,3 milhdes de toneladas (FRESH PLAZA, 2009).

O caja é uma fruta produzida na regido Nordeste, onde existem poucos plantios
comerciais e como tal, ndo é uma fruta contabilizada pelos 6rgaos oficiais de estatistica, como
o IBGE, no entanto, é consumida em toda a regido e exportada para outras regides do Pais, na
forma de polpa, onde ja existe um mercado consumidor assegurado para Sseu consumo na
forma de suco e sorvete (SILVA et al., 2002).

2.2 A Cajazeira

A cajazeira (Spondias mombin L.) pertence a familia Anacardiaceae. Esta familia
agrupa os géneros Spondias (MITCHELL e DALY, 1998) do qual se destacam a cajazeira (S.
mombin L.), o umbuzeiro (S. tuberosa Arruda), a cajaraneira (S. dulcis Parkinson), a
siriglieleira (S. purpurea L.) e a umbu-cajazeira (Spondias sp.). A planta é uma arvore
frutifera perene, lenhosa, de folhas caducas, tronco revestido por casca grossa e rugosa, que
esgalha e ramifica na parte terminal, conferindo um porte alto a planta. A copa € ampla,
vistosa e imponente quando em fase de floracdo e frutificacdo (LORENZI, 1992; SOUZA,
1998; SOUZA e BLEICHER, 2002).

A espécie encontra condicbes favoraveis de sobrevivéncia nos mais variados
ecossistemas brasileiros, notadamente, naqueles existentes no Norte e Nordeste, por
apresentarem maior estabilidade de temperatura e umidade relativa do ar. As condigcdes
climaticas ideais para o desenvolvimento da espécie sdo: temperatura média anual entre 25 a
28°C, umidade relativa do ar entre 60 a 80% e precipitacdo pluviométrica entre 700 e 1600
mm, distribuida com certa regularidade nos meses de abril a agosto (BOSCO et al., 2000).

No Ceara o cultivo da cajazeira ocorre com maior frequéncia nas regides de
precipitacdo média anual superior a 1.100 mm, ou seja, nas zonas litoraneas proximas a
Fortaleza e nas serras de Guaramiranga, Meruoca, Baturité e Ibiapaba (SACRAMENTO e
SOUZA, 2000).

Considerada como uma arvore frutifera tropical, a cajazeira situa-se entre as

frutiferas perenes, produzindo frutos nutritivos, saborosos e de grande aceitagcdo de mercado,
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0 que a torna uma das espécies regionais com potencial econdmico promissor no cenario
agroindustrial do Nordeste brasileiro. Trata-se de espécie que sobrevive de forma silvestre,
cuja exploracdo € feito de modo extrativista, mas com possibilidade de cultivos comerciais
mais extensivos (BOSCO et al., 2000; CAVALCANTE et al., 2009; SACRAMENTO e
SOUZA, 2000).

O aumento da demanda para frutos da cajazeira vem despertando o interesse para
0 cultivo da espécie, que ainda é considerada em fase de domesticagdo, com poucas
informacgdes disponiveis para a implantacdo de pomares comerciais. A sua insercdo como
espécie frutifera nos modelos agrondbmicos modernos requer, entretanto, a identificacdo de
materiais propagativos cujos genétipos apresentem elevada capacidade produtiva e
caracteristicas melhoradas (BOSCO et al., 2000).

2.3 0 Caja

No Brasil, os frutos da cajazeira recebem diferentes denominacdes, tais como:
caja, caja verdadeiro, caja-mirim ou tapereba. Esses frutos tém participacdo crescente no
agronegocio da regido Nordeste, principalmente pela comercializagdo para consumo como
fruta fresca e processamento de polpa, que apresenta grande aceitacdo no mercado pelo seu
sabor exotico, excelente qualidade e valor comercial como matéria-prima (SOARES et al.,
2006).

O caja é constituido de polpa, casca e semente tendo em vista que, apenas a polpa
assume posicdo de destaque no tocante do aspecto comercial em funcdo do aroma, sabor e
palatabilidade que oferece ao ser degustado nas mais variadas formas (BOSCO et al., 2000).
Os frutos sdo caracterizados como drupas de 3 a 6 cm de comprimento, ovoéides ou oblongos,
achatados na base, com cor variando do amarelo ao alaranjado. A casca é fina, lisa, com polpa
pouco espessa também variando do amarelo ao alaranjado, suculenta e de sabor acido —
adocicado (BOSCO et al., 2000; SILVA e SILVA, 1995).

A época de colheita varia nos diversos estados brasileiros, em detrimento do
regime pluviométrico peculiar a cada ambiente ou da constituicdo intrinseca a propria planta
(BOSCO et al., 2000). Como exemplo, na regido Amazonica, a safra geralmente ocorre de
dezembro a fevereiro, no Sudeste da Bahia e no estado do Cearad de janeiro a maio, e na
Paraiba entre os meses de maio a julho. A comercializacdo dos frutos é feita em feiras livres,
as margens de rodovias préximas as unidades de producdo e nas industrias de processamento
de polpas (CAVALCANTE et al. 2009; SACRAMENTO e SOUZA, 2000).
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A altura das cajazeiras dificulta a colheita dos frutos na planta, desse modo, 0s
cajds maduros desprendem-se da planta e caem. Na queda, muitos frutos se danificam ao se
chocarem com galhos ou mesmo com o solo. Os frutos danificados perdem liquidos e entram
em processo de fermentacdo, além de ficarem expostos ao ataque de patdgenos, formigas,
insetos e roedores. Desse modo, a colheita, mesmo no chéo, deve ser feita pelo menos duas
vezes ao dia, para preservar a qualidade. Devido a problemas de colheita, condi¢des de acesso
e transporte, estima-se que menos de 30% da producéo de caja seja aproveitada para consumo
humano (BOSCO et al., 2000; SACRAMENTO e SOUZA, 2000).

A procura pelos frutos da cajazeira deve-se principalmente as boas caracteristicas
para a industrializacdo, aliadas ao aroma e sabor agradaveis. E utilizada na fabricacdo de
sorvetes, geléias, polpas congeladas e consumo in natura, despertando interesse ndo apenas
para o mercado regional, mas também para outros locais do pais (GOUVEIA et al., 2003).

Quanto a composicdo quimica do caja, a Tabela 1 apresenta os valores das
caracteristicas fisico-quimicas da polpa de caja Spondias mombin L. segundo Mattietto, Lopes
e Menezes (2010).

Convém ressaltar que as caracteristicas fisico-quimicas das frutas de uma
determinada espécie variam com o fator genético, local do cultivo, época de colheita, estagio
de maturacdo, tratos culturais e outros (MATTIETTO, 2005).

Tabela 1 — Caracteristicas fisico-quimicas da polpa de caja in natura (Spondias mombin L.).

Andlises Resultados
pH 2,53+0,01
Acidez titulavel total (% &cido citrico) 1,86 £ 0,01
Sélidos sollveis (expressos em °Brix a 28°C) 10,09 + 0,00
“Ratio” 5,42+ 0,01
Umidade (%) 89,42 £ 0,18
Proteina (%) 0,82 +0,01
Lipidios totais (%) 0,26 + 0,09
Cinzas 0,58 £ 0,02
Fibra dietética (%) 1,18 +0,10
Fibra insoltvel (%) 0,43+0,12
Fibra soltvel (%) 0,75+0,12
Aclcares totais (g.100™) 4,54 +0,25
Aclcares ndo redutores (g.100™) 0,29 £ 0,27
Carotenoides totais (ug.g™) 28,30 £0,18
Taninos (mg.100g™) 299,81 + 0,48
Vitamina C (mg de &cido ascorbico.100g™) 23,72 +0,08

Fonte: Mattietto et al. (2010).
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Carvalho et al. (2011) citam para a composi¢do da polpa de caja, valores de 2,28
para pH, 9,35 de solidos soluveis, acidez titulavel de 1,62% em &cido citrico, 10,09% de
carboidratos e 1,16% de lipideos.

Quanto as propriedades nutritivas do caji, em 100 gramas de polpa do fruto
encontra-se em maior quantidade vitamina B1 (50 pg) e B2 (40 pg), vitamina A (64 pg), C
(35,90 mg) e niacina (0,26 mg). Quanto aos minerais, a polpa de caja apresenta valores de
28,60 a 56 mg para célcio, 26,21 a 67,0 mg para fosforo, 0,30 a 2,20 mg para ferro e 226,53
mg para potassio (ALBINO et al., 1999; BORA et al., 1991; FRANCO, 1992).

Estudando as propriedades nutricionais da polpa de caja, Tiburski et al. (2011),
ressaltam as importantes quantidades de potassio e cobre na polpa, como também citam uma
atividade antioxidante e contetido de fendlicos totais de 17,5 mmol TEAC g™ e 260,0 mg
GAE.100g™, respectivamente.

Na polpa do fruto, também encontra-se elevado teor de carotenoides: o-caroteno
(0,61 a 2,55 pg.g-1), B-caroteno (1,53 a 2,70 pg.g?), zeinoxantina (4,62 a 4,85 pg.g™), B-
criptoxantina (5,25 a 10,75 pg.g?) e luteina (2,88 a 7,24 pg.g™). O 9-cis-p-caroteno e 13-cis-
B-caroteno também sdo encontrados, porém em concentracdes menores (0,26 a 0,81 ug.g™)
(HAMANO e MERCADANTE, 2001).

Segundo Kimura (1989), o caja (polpa e pelicula comestivel) fornece um valor de
vitamina A maior que 0 caju, goiaba e alguns cultivares de mamédo e manga. O teor de
vitamina A esta em torno de 0,4 mg.100g™.

Os baixos teores em proteinas (na literatura os valores variam entre 0,25 a 0,80
g.100g™) e lipidios (0,20 g.100 g™*) fazem da polpa de caja um alimento que fornece um valor
energético de aproximadamente 46,0 kcal.100g™ de fruta (BORA et al., 1991; FRANCO,
1992). O caja também é um fruto rico em taninos. Segundo Bora et al. (1991), na polpa do
fruto, em média sdo encontrados 420 mg.100g™ de taninos.

Narain et al. (2004) estudaram os volateis da polpa de caja através de
cromatografia gasosa de alta resolucdo e espectrometria de massa, e a destacam como uma
das frutas tropicais mais aromaticas. Foram identificados 33 compostos, com 0s
predominantes pertencendo as classes de ésteres (48,76%), alcoois (21,69%), aldeidos
(11,61%) e cetonas (4,19%). Outros compostos aromaticos como y-octalactona, acidos

butirico e hexandico ajudam a formar o aroma caracteristico da fruta.
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2.4 Desidratacao de Alimentos

O principal objetivo da desidratacdo de frutas e hortalicas ¢ aumentar a sua
conservacao, além disso, a desidratacdo resulta numa maior facilidade de transporte,
armazenamento e manuseio do produto final, seja este para o consumo na forma direta, ou
como ingrediente na elaboragdo de outros produtos alimenticios (TRAVAGLINI; AGUIRRE;
SILVEIRA, 2001).

De um modo geral, o processo de secagem é uma operacdo na qual calor é
fornecido a um dado material que contém &gua, a fim de evaporar certa quantidade de agua,
obtendo-se um produto sélido seco. Trata-se de processo com transporte simultaneo de calor e
massa, acompanhado de mudanca de fase (BARBANTI; MASTROCOLA; SEVERINI,
1994). A transferéncia de calor ocorre durante a evaporacdo da dgua removida da amostra,
enquanto que a transferéncia de massa acontece durante a remoc¢éo da agua da superficie desta
amostra por meio, geralmente, de uma corrente de ar (DINCER e DOST, 1995).

Segundo Ordofiez (2005), os principais objetivos pelos quais as inddstrias
alimenticias recorrem a secagem podem ser resumidos em: aumentar o periodo de
conservacdo dos alimentos, inibindo crescimento de microrganismos, a atividade de algumas
enzimas e determinadas reac6es quimicas por reducédo de atividade de agua; reduzir o volume
dos alimentos para facilitar e baratear os custos de transporte e armazenamento, devido
evidentemente, a diminuicdo do peso e, as vezes, também do volume; facilitar 0 uso e
diversificar a oferta de produtos, permitindo a obtencdo produtos de mais facil utilizacdo e
com caracteristicas sensoriais distintas.

Entre os produtos processados, as frutas desidratadas se destacam por ser
normalmente de facil obtencdo, por manter as caracteristicas do produto natural e por
possuirem caracteristicas que dificultam o desenvolvimento de microorganismos que
poderiam promover a deterioracdo da fruta fresca (RODRIGUES, 2010).

Dentre as técnicas empregadas para a manutencdo da qualidade pos-colheita de
frutas, a desidratacdo, além de ser utilizada como método de conservacdo impedindo a
deterioracdo e perdas do valor comercial, resulta ainda em uma transformacdo do produto,
agregando valor e dando origem a uma nova opcao de mercado (SILVA et al. 2005).

A qualidade dos produtos desidratados se altera com o tempo de armazenamento,
devido a diversas reacdes de natureza enzimatica, oxidativa entre outras. De maneira geral,
tais produtos, quando embalados, de forma a serem protegidos para evitar o contato com o

oxigénio e o ganho de umidade, apresentam maior vida Gtil. (SILVA et al., 2005).
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2.5 Liofilizagéo

A liofilizacdo, também chamada de criodesidratacdo, é um tipo particular de
desidratacdo por sublimacdo. Para realizd-la, congela-se o produto, colocando-o em
temperatura e pressdo parcial de vapor d’agua inferiores as do ponto triplo da dgua (0,0099°C
e 610,5 Pa), proporcionando-lhe o calor latente de sublimacdo (2,84 MJ kg™). Os
liofilizadores constam dos seguintes elementos basicos: uma cadmara de vacuo, onde se
introduz o alimento, uma fonte de calor, um condensador e uma bomba de vacuo
(ORDONEZ, 2005).

Este tipo de processo comecgou a ser pesquisado no Reino Unido antes de 1950, o
que levou ao desenvolvimento do método de liofilizacdo acelerada (AFD — Accelerated
Freeze Drying Method). Nesse processo, o alimento congelado € colocado num liofilizador
(uma camara) que opera sob vacuo e remove a umidade por sublimacéo até um conteddo de
umidade final menor que 3,0 % (base Umida), quando entdo o alimento € retirado do
liofilizador e imediatamente embalado para evitar adsorcdo da umidade do ambiente
(VODOVOTZ e BOURLAND, 2002). A liofilizacdo passou entdo a ser utilizada nas
industrias de carne, peixe e hortalicas, entretanto, devido ao alto custo do processo, o interesse
em produtos liofilizados diminuiu e so retornou na década seguinte, quando, em 1960, foi
produzido o primeiro café instantaneo por liofilizacdo (BRENNAN, 1994).

Os primeiros alimentos liofilizados foram usados pela NASA na missdo Mercurio
9, entretanto, somente um terco dos itens foram consumidos, devido a problemas com as
embalagens e com o recipiente de agua levado pelos astronautas (VODOVOTZ e
BOURLAND, 2002). Desde entdo, a liofilizacdo passou a ser um processo bastante
empregado e pesquisado por apresentar uma série de vantagens, tais como altas taxas de
reidratacdo, produtos com um minimo ou nenhum grau de encolhimento, alta porosidade, e
por requere apenas um agquecimento suave, as caracteristicas nutritivas e sensoriais do produto
final sdo muito similares as do alimento fresco. Porém, apesar da alta qualidade apresentada
pelo alimento liofilizado, este ainda é um processo de maior custo, principalmente quando
comparado ao processo de secagem convencional, e sua velocidade de desidratacdo € mais
lenta. (KROKIDA; KARATHANOS; MAROULIS, 1998, ORDONEZ, 2005).

A liofilizacdo € uma operacdo comercialmente importante utilizada para desidratar
alimentos que tém aromas ou texturas delicados (como café, cogumelos, ervas e especiarias,

sucos de frutas, carnes, frutos do mar, hortalicas e refeicbes completas para racoes militares
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ou para expedicdes) pelos quais 0os consumidores estdo dispostos a pagar precos mais altos
por uma qualidade superior (FELLOWS, 2006).

Krokida e Philippopoulos (2006), estudando os volateis presentes em macéas
desidratas por secagem convectiva e liofilizacdo, concluiram que a retencdo de sabor no
material liofilizado foi maior, assim como também uma maior retengdo de aroma devido a

utilizagdo de temperaturas mais baixas durante o processo.
2.6 Atividade de agua (aw)

A 4gua é o mais importante componente dos alimentos, sendo o agente
controlador da deterioracdo dos mesmos. Mesmo em produtos desidratados, onde ocorre em
baixas proporcdes, € um dos mais importantes, influenciando o periodo de armazenamento
(ARGADONA, 2005).

A umidade de um alimento € expressa pelo valor obtido da &gua total contido
nele. Entretanto esse valor ndo fornece indicagdes de como a agua esta distribuida, bem como
ndo permite saber se toda ela esta ligada da mesma maneira. Desta forma, o conhecimento da
distribuicdo da agua no alimento é mais importante que simplesmente o conhecimento da
umidade (GURJAO, 2006).

A atividade de agua (ay) € uma medida da quantidade de moléculas de agua livres
ou ativas, geralmente obtida em relacdo a pressdo de vapor da agua pura (FERREIRA e
PENA, 2003). A importancia da determinacdo dessa medida em alimentos reside no fato de
que, por meio dela, podem ser previstas reacGes quimicas, enzimaticas e desenvolvimento de
microorganismos, podendo também propor sistemas adequados de embalagens para um
produto (GURJAO, 2006).

De acordo com Azeredo (2004) a atividade de agua pode ser obtida através da
relacdo entre a pressdo parcial de vapor da dgua contida no alimento e a pressao de vapor da

égua, a uma certa temperatura:

_ P
R,
)
Onde:
a,, = atividade de 4gua
P = pressdo de vapor da agua do produto

P, = pressédo de vapor da &gua pura.
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Os valores de a, variam de 0 a 1. Na maior parte dos alimentos frescos, a ay €
superior a 0,95. Existem meios aos quais a a, dos alimentos pode ser reduzida, como por
exemplo, na adicdo de solutos em que se reduz a pressdo parcial de vapor de &gua no
alimento, por remocéo de agua (desidratacdo) ou por congelamento (AZEREDO, 2004).

A desidratacdo do produto diminui a quantidade de agua disponivel, dessa forma,
contribui para a conservacao e uso prolongado do mesmo, pois a remoc¢édo da dgua reduz a sua
atividade em materiais bioldgicos, retardando o desenvolvimento de microrganismos e o
desencadeamento de reagdes bioquimicas as quais aceleram o processo degenerativo e,
conseqiientemente, levam a perda de qualidade do produto (CORREA et al., 2006).

Conforme Argandofia (2005), a escolha da atividade de 4gua ao invés do contetido
de umidade, como um parametro de referéncia no processamento de alimentos e
armazenamento é devido a sua influéncia no crescimento de microrganismos, reacfes de
degradacédo quimica, enzimatica e fisica. Em funcéo da atividade de agua os alimentos podem
ser classificados em:

a) Alimentos de baixa a,: apresentam a, < 0,60 e sdo microbiologicamente

estaveis. Exemplos: mel, frutas secas, acucar cristalizado;

b) Alimentos de a, intermediaria: apresentam niveis de 0,60 > a,, < 0,85 e séo
sujeitos a processos de deterioracdo provocados principalmente por bolores e
leveduras.

c) Alimentos de alta a,: apresentam a, > 0,85 e sdo alimentos considerados
altamente pereciveis por permitirem o crescimento de uma ampla variedade de
microrganismos.

Um valor elevado de atividade de agua sinaliza que o alimento possui agua livre
dentro da matriz; portanto, a camada de gas em equilibrio com o alimento apresentara uma
maior pressao parcial de vapor de agua. Por exemplo, valores de a, entre 0 e 0,2 indicam que
a agua esta fortemente ligada, enquanto valores de a,, na faixa de 0,7 e 1,0 expressam que a
maioria da agua encontra-se livre (VELEZMORO, 1999).

2.7 Isotermas de Sorcao
Uma maneira de se conhecer o comportamento higroscopico dos produtos

alimenticios em poé é através das isotermas de sor¢do (PARK; BIN; BROD, 2001). A isoterma

é uma relacdo de equilibrio que vincula o contetido de 4gua de um produto com a temperatura
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e umidade relativa do ar circundante, sendo essencial no estudo de alimentos desidratados
para estabelecer condicGes ideais de conservacdo, transformagdo e dimensionamento dos
equipamentos de secagem e transporte (GURJAO, 2006).

Segundo Souza (2007), em condic¢des de temperatura constante, o teor de umidade
de um alimento modifica-se até que atinge uma situacdo de equilibrio com o vapor d’agua no
ar envolvente. Este ponto corresponde a umidade de equilibrio do alimento.

Quando se coloca o alimento em ambiente com umidade relativa superior a
umidade relativa de seu equilibrio, ele fixa o vapor de agua, tendendo a alcangar o equilibrio,
isto é, absorve agua. Se, ao contrario, o alimento € colocado em um ambiente cuja umidade é
inferior a umidade relativa de seu equilibrio correspondente ao contetdo de agua do produto,
este cede dgua mediante o processo chamado de dessor¢do. Durante esta fase, o alimento
desprende a 4gua que estava parcialmente ligada. Contudo, na adsor¢éo, a agua captada nao
tem ou tem menos pontos aos quais se unir devido as intera¢6es dos constituintes ndo-aquosos
durante a dessorcéo, e, por isso, ela se encontra mais livre. Com a mesma quantidade de agua,
ha mais agua livre na adsorco, conseqiientemente, maior é a atividade de 4gua (ORDONEZ,
2005).

O potencial de sor¢do d’agua em alimentos ¢ um fendmeno complexo e
multifatorial, o qual esta relacionado com as caracteristicas intrinsecas do produto e condi¢fes
ambientais a qual o0 mesmo estd exposto. A movimentagdo do vapor d’agua do alimento para
a atmosfera, ou vice-versa, que o envolve depende do teor de umidade, composicdo do
alimento, temperatura e umidade do ar (JARDIM e GERMER, 1997).

A forma da isoterma, segundo Labuza (1975), reflete a maneira como a agua esta
ligada ao alimento e esta pode ser caracterizada em trés regides:

a) Regido monomolecular, com uma atividade de agua em torno de 0,2 em que

aparece a primeira inflexdo. Neste caso, a agua esta ligada em sitios polares de
energia relativamente elevada, tais como grupos idnicos do tipo carboxilico e
aminico. A remocdo desta agua requer energia superior ao calor latente de
vaporizacdo;

b) Regido multimolecular, com atividade de agua entre 0,2 a 0,6. A agua esta

ligada por pontes de hidrogénio a grupo hidroxilicos e amidicos;

c) Regido de condensacdo, com atividade de agua acima de 0,6. A agua €

considerada livre e se condensa na estrutura porosa do alimento. Nesta regido,

a agua atua como solvente para diversos solutos.
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As isotermas de sorc¢do sdo ferramentas muito importantes na caracterizacdo dos
alimentos e na previsdo do comportamento de um alimento antes, durante e depois do seu
processamento (DITCHFIELD, 2000).

2.8 Modelos Matematicos

Os modelos matematicos facilitam o célculo do teor de umidade durante a
secagem, Visto que, neste processo ocorre constantemente variagdes de temperatura e umidade
relativa do ar em contato com o produto, 0 que acarreta mudancas no teor de umidade de
equilibrio, e, conseqlientemente, é necessario o seu calculo inimeras vezes (SILVA et al.,
2002). Assim o uso dos modelos matematicos é relevante tanto no armazenamento quanto na
secagem.

Estes modelos permitem que com poucos pontos experimentais seja possivel
construir isotermas de umidade, a qual pode ser facilmente interpolada ou extrapolada para
obtencdo de pontos nas regides de baixas e altas ay, pontos estes de dificil determinacao
experimental. Atualmente, varios sdo os modelos com capacidade de predizer uma isoterma
(CORREA et al., 2006; PENA; RIBEIRO; GRANDI, 1997).

Dentre as diversas equacdes utilizadas para expressar a atividade de agua dos
produtos agricolas, mais especificamente de frutas, em funcdo da temperatura e umidade
relativa, as mais comuns, por sua relativa preciséo e generalidade séo as equacbes de GAB,
BET, Oswin, Smith e Halsey (ALMEIDA et al., 2004).

2.8.1 Modelo de BET (Brunauer, Emmet, Teller)

Em 1918, Langmuir verificou que no equilibrio, a taxa em que as moléculas se
condensam na superficie é igual a taxa em que elas evaporam, conforme demonstrado na
seguinte equacdo (ALMEIDA; FONSECA; GOUVEIA, 1999):

u Ca,

U, 1+Ca,

m

2
Onde:

U = teor de umidade em base seca (g de agua por g de solidos secos);

U, = teor de umidade na monocamada molecular (g de dgua por g de solidos secos);
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C = parametro que depende da temperatura e da natureza do material;

a,, = atividade de agua.

Este conceito foi ampliado pelos pesquisadores Brunauer, Emmet e Teller (1938),
0 que gerou a equacdo de BET, de adsorcdo de &gua na monocamada molecular, na qual os

autores modificaram para camadas polimoleculares:

— < == == s = —

®)
X o = contetdo de umidade de equilibrio, kg kg-1;

X, = contetdo de umidade na monocamada molecular, kg kg™;
a,, = atividade de agua;

n - nimero de camadas moleculares;

C e K - constantes de ajustes dos modelos.

Esta equacdo tem dois importantes casos especiais: quando n = 1, ela fica reduzida
a equacdo de Langmuir e quando n tende a infinito, ela se reduz a equacdo de BET

linearizavel:

a,, _ 1 N a,.(c—1)
(1-a,)X, X,C X _.c

(4)
2.8.2 Modelo de GAB (Gugghenheim, Anderson e de Boer)

Segundo Pezantes (2006), as teorias de adsor¢éo fisica de Langmuir e BET foram
ampliadas por Guggenheim, Anderson e Boéer, resultando numa equacdo triparamétrica
conhecida como equacdo de GAB, matematicamente adequada para aplicacbes em engenharia
e que permite um 6timo ajuste de dados de sorcdo de quase todos os alimentos até atividade
de &gua de 0,9 sendo uma faixa de atividade de &gua mais ampla do que a permitida pela
equacdo de BET. Contudo, a equacdo de GAB é reduzida a de BET quando K (constante) for
igual & unidade (PRADO, 1998). A equacdo de GAB é de amplo uso em alimentos e
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recomendada pelo Grupo de Projetos Europeus COST 90, que trata sobre propriedades fisicas
de alimentos (GALVEZ; ARAVENA; MONDACA, 2006).

N o)
A==

(5)
Onde:

X o = conteido de umidade de equilibrio, kg kg-1;

X m = contetdo de umidade na monocamada molecular, kg kg-1;
a,, = atividade de agua;

C e K - constantes de ajustes dos modelos.

C e K sé8o as constantes de adsor¢do com as interacfes energeticas entre as
moléculas da monocamada e as subseqiientes em um dado sitio de sorcdo caracteristica do
produto.

Conforme Pezantes (2006), o modelo de GAB tem as seguintes vantagens: ter
uma base tedrica fundamentada; descreve a sorcdo de agua de todos os alimentos com
atividade de agua variando de 0 a 0,9; é uma equacdo matematica de trés parametros
relativamente simples; os parametros utilizados tém significado fisico no processo de sorcao;
é capaz de descrever algum efeito da temperatura no processo de sorcéo. Para calcular os

parametros Xm,, C e K usam-se programas de estimacdo néo linear.

2.8.3 Modelo de Oswin

Na equacdo proposta por Oswin, ha apenas dois parametros para estudar o
equilibrio higroscépico dos materiais biologicos, ou seja, duas constantes de féacil
linearizacdo. Por isso, apresenta algumas vantagens sobre os modelos de BET e GAB, e é
utilizado para analisar isotermas de sorcdo de diversos alimentos (ALMEIDA; FONSECA,
GOUVEIA, 1999; PARK; BIN; BROD, 2001).

(6)
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Onde:
X o = umidade de equilibrio, base seca (b.s.);
a,, = atividade de agua;

a e b — parametros de ajustes.

Em estudo feito por Corréa at al. (2006) utilizando-se milheto como produto, a
equacdo com base no modelo de Oswin foi a que melhor se ajustou aos dados experimentais
de equilibrio higroscopico quando comparada com as equacdes de Chung-Pfost, Smith e

Henderson-Modificada.
2.8.4 Modelo de Henderson
O modelo empirico proposto por Henderson (1952), € um dos modelos mais

empregados e descreve bem o comportamento de alimentos com uma ampla faixa de

atividade de agua (0,1 a 0,75), como gréos, cereais e frutas.

el

X o = umidade de equilibrio, base seca (b.s.);

)
Onde:

a,, = atividade de agua,

a e b — parametros de ajustes.

A equacdo de Henderson tem atingido uma grande difusdo no campo da
tecnologia de alimentos, reproduzindo bem as isotermas de equilibrio, para os valores de
atividade de agua compreendidos entre 0,1 e 0,71 (VIDAL, 1983).
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3 MATERIAL E METODOS

3.1 Preparo da amostra

3.1.1 Obtencéo e Armazenamento da matéria-prima

As polpas de caja foram obtidas em uma industria de processamento, localizada
na cidade de Fortaleza-CE. O produto foi obtido na forma congelada em embalagens
primarias constituidas de polietileno de 100,0 g, onde cada embalagem secundaria possuia
500,0 g.

Em seguida, as polpas foram transportadas em caixas isotérmicas contendo gelo,
para manutencdo da temperatura de congelamento, e armazenadas em freezer vertical em
temperatura de -18°C no Laboratdrio de Controle de Qualidade de Alimentos e Secagem do

Departamento de Tecnologia de Alimentos da Universidade Federal do Ceara — UFC.

3.1.2 Adjuvante de secagem

Foi utilizado como adjuvante de secagem na formulacdo da polpa de caja a

maltodextrina com dextrose equivalente (DE) 20.
3.1.3 Equipamento para secagem

Foi utilizado um liofilizador de bancada da marca Terroni, modelo LS3000B,
basicamente composto por: painel de controle, cAmara de secagem, bandejas de aquecimento,
camara de condensacdo de vapor, compressor, sistema de vacuo, trocador de calor e saida do
dreno.

3.1.4 Embalagem utilizada para armazenamento dos pds

Foram utilizadas embalagens transparentes de polietileno 80G, com gramatura de

100,0 g/m2. As dimensdes eram de 19,5 cm de altura e 10,0 cm de largura.
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3.2 Delineamento Experimental e Andlise Estatistica

O planejamento experimental foi utilizado para estudar os efeitos das variaveis,
tempo de liofilizagdo e concentragdo de maltodextrina, sobre a resposta (umidade) na secagem
da polpa de cajad adicionada de maltodextrina. Foi realizado um planejamento fatorial
completo 22 com pontos centrais (nivel 0) e pontos axiais (niveis + a). Dessa forma, cada
fator foi estudado em 5 niveis, conforme apresenta a Tabela 2.

Tabela 2 - Definicdo dos niveis das variaveis independentes na liofilizacdo da polpa de caja adicionada de
maltodextrina.

Variaveis Independentes Niveis

-141 -1 0 +1 +1,41
Tempo de liofilizacdo (h) — X; 14,3 16 20 24 25,7
Concentracdo de maltodextrina (%) — X, 4,9 7 12 17 19,1

O planejamento requer a execugdo de um numero minimo de experimentos. Neste
estudo, foram realizados 11 ensaios (Tabela 3), sendo quatro ensaios fatoriais (combinacdes
entre os niveis £ 1), trés centrais (duas variaveis independentes no nivel 0) e quatro axiais
(uma variavel independente no nivel + a e a outra, em 0), gerando um modelo quadratico,
onde o valor das variaveis dependentes (umidade) esta em funcdo das variaveis independentes
(tempo de liofilizacdo e concentracdo de maltodextrina).

Para a elaboracdo dos modelos, foi utilizado o software Statistica 7.0
(STATSOFT, 2007), com a finalidade de assegurar a validade dos coeficientes dentro de um
nivel de confianca de 95%, através de analises estatisticas apropriadas.

Apos a andlise estatistica dos coeficientes, foi realizada uma andlise de variancia
(ANOVA), que consiste na avaliacdo do coeficiente de determinagdo (R?) e do teste F,

verificando se 0 modelo apresenta um ajuste adequado aos dados experimentais.
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Tabela 3 - Ensaios do planejamento experimental com variagdo dos parametros tempo e concentracdo de
maltodextrina para liofilizagao da polpa de caja.

Variaveis Independentes

Real Codificado

Ensaio Tempo de(::)loflllzagéo Maltodextrina (%) T %

1 24 17 +1 +1

2 16 17 -1 +1

3 24 7 +1 -1

4 16 7 -1 -1

5 20 12 0 0

6 20 12 0 0

7 20 12 0 0

8 14,3 12 -1,41 0

9 25,7 12 +1,41 0

10 20 4,9 0 -1,41

11 20 19,1 0 +1,41

O efeito dos tratamentos sobre o teor de umidade dos pos de caja liofilizados, em
funcdo do tempo de liofilizagdo e concentracdo de maltodextrina, foi avaliado por meio da
andlise de regressao nao linear (modelo quadratico) e do método de superficie de resposta. A
selecdo do ajuste realizada com base na melhor correlagdo (R?), desvio padrdo e valor de F
estatistico, os quais foram obtidos através da utilizacdo do software Statistica versdo 7.0
(STATSOFT, 2007).

A otimizacdo do processo de liofilizacdo da polpa de caja adicionada de
maltodextrina foi determinada através da Metodologia de Superficie de Resposta (RSM), de

modo a obter menores valores de umidade no produto final.

3.3 Processo de liofilizacdo e Obtencéo do po

As polpas foram descongeladas sob temperatura de refrigeracédo (8,0 °C £ 2,0 °C)
e formuladas de acordo com os ensaios (Tabela 3).

Apos a formulacdo, foram dispostos em uma das quatro bandejas (Figura 1), 100g
de polpa e entdo submetidas novamente a congelamento em Ultra-freezer CL90 — 40V da
marca Terroni a uma temperatura de -38,0 °C £ 2,0 °C por um tempo de 14,3 a 25,7 horas, de
acordo com cada ensaio. Posteriormente, a polpa congelada foi colocada no liofilizador de

bandeja por 24 horas.
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Finalizado o processo de liofilizacdo, o produto, ja desidratado, foi desintegrado e
colocado em embalagens de polietileno, seladas e armazenados em temperatura de 25,0 °C
por 120 dias.

As embalagens foram devidamente codificadas e a cada 15 dias eram procedidas
as andlises referentes a estabilidade do pé obtido.

Figura 1 — Polpa de caja disposta em bandeja de aco inoxidavel.

Fonte: Arquivo pessoal.

3.4 Métodos

As polpas e os pds em cada ensaio foram submetidos as analises de acidez total
titulavel, solidos sollveis totais, cor, pH, acucares sollveis redutores e totais, polifendis
extraiveis totais, umidade, atividade de agua, relacdo solidos soluveis/acidez total titulavel,
carotenoides, &cido ascorbico, flavondides amarelos e higroscopicidade, sendo estas

realizadas em triplicata.

3.4.1 Acidez Titulavel

A acidez titulavel foi determinada pela diluigdo de 1,0 g da polpa ou do po obtido
em 50,0 mL de &gua destilada titulando-se a amostra com solucéo de hidroxido de sodio 0,1 N
recentemente padronizada, com utilizagdo de solugdo de fenolftaleina 1,0 % como indicador
até a coloragédo levemente rosea, conforme descrito no método 310/1V das normas do Instituto

Adolfo Lutz (2008). Os resultados foram expressos em g &cido citrico/100 ml.
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3.4.2 Solidos Soltveis Totais

Para a andlise de s6lidos soluveis foi realizada uma diluicdo de 1,0 g de pé: 10,0
ml de &gua destilada, sendo o valor obtido por refratometria, em refratdbmetro digital portatil
modelo r?> mini,previamente calibrado com &gua destilada. Os contetdos de sélidos soldveis
totais foram expressos em °Brix, sendo feitas corre¢cBes nos célculos finais de acordo a

diluigéo realizada.

3.4.3 Analise de Cor

A determinacdo dos parametros para analise de cor da polpa e do po6 liofilizado foi
feita usando um colorimetro Konica Minolta spectrophotometer modelo CR410, com a
determinacdo no modo CIE L*a*b*.

Segundo Alves (2008) a coordenada L* representa o quanto mais clara ou mais
escura € a amostra, com valores variando de 0 (totalmente preta) a 100 (totalmente branca). A
coordenada de cromaticidade a* pode assumir valores de —80 (verde) a +100 (vermelho) e a
coordenada de cromaticidade b* pode variar de —50 (azul) a +70 (amarelo). Para H*, 0 0
representa vermelho puro; o 90, amarelo puro; o 180, verde puro; e o 270, azul puro. Com

relagcdo ao “chroma”, quanto mais alto o valor de C*; mais viva a cor observada.

Figura 2 — Coordenadas do sistema CIE lab de cor

L+ white

Fonte: HunterLab (1976).
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3.4.4 pH

O potencial hidrogenidnico (pH) foi medido na diluicdo 1,0:10,0 (pd:agua
destilada) em potencidmetro da marca Quimis, previamente calibrado com solugdes tampéo
de pH 4,0 e pH 7,0 conforme o método 017/1V do Instituto Adolfo Lutz (2008). Para a

determinacg&o nas polpas, a leitura foi realizada diretamente na amostra.

3.4.5 Acucares sollveis totais e redutores

Os agUcares totais e redutores foram determinados pelo principio da reducdo do
DNS (acido dinitrosalicilico), descrito inicialmente por Miller (1959) com adaptacGes. O
extrato foi obtido diluindo-se 1,0 g de amostra em 40,0 mL de agua destilada. Foi levado ao
banho-maria por 5 minutos a temperatura de 65 °C, e em seguida as amostras foram
transferidas para baldo volumétrico de 100,0 mL, aferido com &gua destilada, homogeneizado
e filtrado em papel de filtro qualitativo. Em tubos de ensaio, foi colocado 0,5 mL do extrato e
adicionado 1,0 mL do reagente DNS, seguido de agitacdo vigorosa e aquecimento em banho-
maria por 5 minutos em temperatura de 100,0 °C e imediato resfriamento em banho de gelo.
A leitura foi realizada em espectrofotdbmetro em comprimento de onda de 540 nm, sendo 0s
resultados expressos em porcentagem de agucares redutores.

Para a andlise dos acUcares totais, foi tomado 25,0 mL do extrato de acucares
redutores e adicionado 2,0 mL de &cido cloridrico, e levado ao banho-maria por 30 minutos
em temperatura aproximada de 75,0 °C e resfriado imediatamente em banho de gelo. Em
sequida, a solucdo foi neutralizada utilizando solucdo de NaOH 20,0%, com auxilio de
potenciémetro. Apos neutralizacdo, a amostra foi transferida para baldo volumétrica de 50,0
mL, o qual foi aferido com &gua destilada. Em tubos de ensaio, foi tomada uma aliquota de
1,0 mL do extrato e adicionado 1,0 mL, seguida de agitacdo vigorosa e aquecimento em
banho-maria a 100,0 °C por 5 minutos e resfriado imediatamente em banho de gelo. A leitura
foi realizada em espectrofotdmetro em comprimento de onde de 540 nm, sendo os resultados

expressos em porcentagem de acucares totais.

3.4.6 Polifenois Extraiveis Totais

Os polifendis extraiveis totais foram determinados por meio do reagente Folin-

Ciocalteau, utilizando uma curva padrdo de acido galico como referéncia, conforme
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metodologia descrita por Larrauri, Rupérez e Saura-Calixto (1997) com modificacbes. A
extracdo foi realizada utilizando 3,0 g do pd de caji, em seguida adicionando 50,0 mL de
solucdo de alcool etilico 50,0 % (solucdo extratora) homogeneizando em mixer. Logo em
seguida, a mistura foi centrifugada a 2.500 rpm por 5 minutos. Apds a centrifugagdo, foi
retirada uma aliquota de 0,2 mL para recipiente ambar, e adicionado 1,8 mL de agua, 10,0 mL
da solucdo de Folin-Ciocalteau e 8,0 mL da solucdo de carbonato de sdédio, ficando em
repouso por 2 horas. A leitura do extrato foi feita em espectrofotometro a 765 nm. Os
resultados foram expressos em mg de &cido gélico equivalente (AGE).100g™.

3.4.7 Umidade

A determinacdo da umidade das amostras foi obtida por método gravimétrico
através da pesagem de 5,0 g da amostra e secagem em estufa a vacuo por seis horas a
temperatura de 70,0 °C, segundo o método 309/IV do Instituto Adolfo Lutz (2008). Esta
operacdo foi repetida até a obtencdo de peso constante. Os resultados foram expressos em

porcentagem de umidade.

3.4.8 Atividade de agua (aw)

A determinacdo da atividade de agua foi medida atraves de um equipamento

medidor de atividade de agua, modelo AQUALab 4TEV, conforme indica¢des do fabricante.

3.4.9 Relacéo Brix/Acidez total

A relacdo Brix/Acidez total foi obtida através do quociente entre essas duas
determinacdes, segundo método 316/1V do Instituto Adolfo Lutz (2008).

3.4.10 Carotendides

Para a analise dos carotendides, avaliou-se inicialmente a clorofila pesando 2,0 g
da diluicdo 1:10 (pd:agua destilada) e acrescentou-se 18,0 mL de solugdo de acetona 80,0 %.
A amostra foi homogeneizada em mixer, e filtrada posteriormente em ambiente sem

iluminacdo. A leitura do filtrado foi realizada em espectrofotometro a 663 nm (clorofila a) e
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646 nm (clorofila b). Os teores de clorofila foram calculados pelas equagdes de Lichtenthaler
(1987):
Clorofilaa (Ca) = 12,25 X Agsz — 2,79 X Agas ®)
Clorofila b (Cb) = 21,50 X Agas — 5,10 X Asss 9)

O teor de carotendides foi determinado através da leitura do mesmo filtrado
citado, alterando-se o comprimento de onda da andlise para 470 nm. O teor de carotendides
foi expresso em mg.100g™, calculado através da equacéo de Lichtenthaler (1987):

Carotendides (C) = [1000 x A470 — (1,82 x Ca + 85,02 x Chb)]/198 (10)

3.4.11 Acido ascérbico

O teor de acido ascorbico foi obtido por titulometria usando a solucéo de DFI (2,6
dicloro-fenol-indofenol (0,02%) até a coloracéo roseo claro permanente conforme Strohecker
e Henning (1967). Inicialmente foi pesado 2,0 g da diluicdo 1:10 (pd:agua destilada) e
transferido para um baldo volumeétrico onde foi adicionado solucdo de acido oxalico .
Posteriormente, foi transferida desta solu¢do uma aliquota de 5,0 mL para um erlenmeyer e
adicionado 45 mL de &gua destilada, entdo titulado com DFI até coloracdo réseo claro

persistente. Os resultados foram expressos em mg de acido ascérbico.100 mL™ de amostra.

3.4.12 Flavonoides amarelos

Foi pesado 1,0 g da diluicdo 1:10 (pd:agua destilada) em um béquer e adicionado
30,0 mL da solucéo extratora de etanol e HCI 1,5N (na proporcdo de 85:15, respectivamente).
Em seguida, foi realizada uma homogeneizacdo com posterior armazenamento sob
refrigeracdo durante 16 horas e leitura da absorbancia em espectrofotdmetro e utilizando
comprimento de onda de 374 nm, segundo a metodologia de Francis (1982). Os resultados

foram expressos em mg.100g™* de amostra.

3.4.13 Higroscopicidade

A higroscopicidade dos pds foi determinada seguindo a metodologia descrita por

Goula e Adamopoulos, (2010), com modificacdes. Cerca de 1,0 g de po foi espalhada
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uniformemente sobre uma placa de Petri, e colocada em dessecadores sob as condi¢fes de
24,0 °C e 72% de umidade relativa utilizando solu¢do de NaCl, durante 120 minutos, com
pesagens em intervalos de 10 minutos.

Com isso, a higroscopicidade foi calculada segundo a equacao:

(0WI + %FW) X 100
100 + %W1

YHigroscopicidade =
(11)

Onde:

%FW = % de umidade (valor obtido na analise de grau de caking)

WI = x* 100
% b

a = peso da placa (g)
b = peso da placa + pé (g)

¢ = peso da placa + p6 em equilibrio (g)

Os pos foram caracterizados de acordo com a classificacdo de GEA Niro Research

Laboratory para soro em pd, mas podendo ser aplicada para outros produtos desidratados:

Tabela 4 — Classificagdo dos p6s de acordo com sua higroscopicidade.

Higroscopicidade

N&o higroscépico <10%
Ligeiramente higroscépico 10,1-15%
Higroscopico 15,1-20%
Muito higroscépico 20,1-25%
Extremamente higroscépico >25%

Fonte: GEA Niro Research Laboratory (2010).

3.2.14. Grau de caking

Apos a determinacdo da higroscopicidade, a amostra Umida foi levada a estufa a
vacuo de 70,0 °C, com pesagens em intervalos de 2 horas, até peso constante. Apds o
resfriamento em dessecador, a amostra foi pesada e transferida para uma peneira de 500 pum.
A peneira foi agitada por 5 minutos. O peso do pé restante na peneira foi medido. O grau de

caking foi calculado conforme Jayas e Das (2004).
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_lﬂﬂxa

(12)
Onde:
CD = Grau de caking (%);
a = quantidade de p6 permanecido na peneira apds peneiramento
b = quantidade do pé utilizado.

3.4.15 Isotermas de sorgao

As umidades de equilibrio do pé de caja liofilizado proveniente do ensaio controle
e ensaio 1 sem adicdo de maltodextrina e com 17 %, respectivamente, foram determinadas por
método gravimétrico estatico, utilizando-se solugdes salinas saturadas em agua destilada, para

uma determinada faixa de umidade relativa, de acordo com Greespan (1977) (Tabela 5).

Tabela 5 - Atividade de agua a 21,0°C +2,0 de soluces saturadas.

Célula Solugdes saturadas Atividade de agua (ay)
1 CH3;COOK 0,21
2 K,COs 0,44
3 NaBr 0,58
4 SnCl, 0,76
5 KCI 0,84
6 BaCl, 0,80

Fonte: Greespan (1977).

As amostras em triplicata foram colocadas em cadinhos de aluminio e, em
sequida, armazenadas em células herméticas com as respectivas solu¢des salinas para cada
valor de umidade relativa desejada. As células foram acondicionadas em temperatura
ambiente, de aproximadamente 25,0 °C.

As amostras com umidade relativa previamente determinada foram pesadas em
balanca analitica em intervalos regulares de vinte e quatro horas até o ponto de equilibrio.

Alcancado o equilibrio, foi determinada a atividade de agua das amostras a 25, 30,
35 e 40 °C, e posteriormente foram levadas para estufa a uma temperatura de 70 °C com
pesagens sucessivas em intervalos de uma hora para se obter sua massa seca.

As umidades de equilibrio foram calculadas de acordo com a seguinte equacgéo:
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(13)
Onde:

Xe = umidade de equilibrio (g agua/g massa seca);
me = massa da amostra quando atingido o equilibrio (g);

ms = massa seca da amostra (g).

Para o ajuste das isotermas do p6 de caja, foram testados os modelos bi-
paramétricos de Henderson e Oswin, e tri-paramétricos de GAB e BET (Tabela 6) comumente
empregados em tal predicdo. Os ajustes foram realizados por regressdo nao-linear, com o
auxilio do aplicativo Statistica 7.0 (STATSOFT, 2007).
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Os ensaios realizados utilizando como variaveis independentes tempo de

liofilizacdo (h) e concentragdo de maltodextrina apresentaram valores de umidade (variavel

dependente) representados na Tabela 6.

Tabela 6 - Valores de umidade obtidos na liofilizacdo da polpa de caja com maltodextrina.

Tempo de Liofilizagdo

Ensaio ) Maltodextrina (%) Umidade
1 24 17 0,49 +0,02
2 16 17 2,06 £0,24
3 24 7 1,35+0,24
4 16 7 3,55+0,10
5 20 12 2,22+0,18
6 20 12 2,15+ 0,06
7 20 12 1,91+0,22
8 14,3 12 3,60+0,19
9 25,7 12 1,02+0,16
10 20 4,9 1,66 + 0,15
11 20 19,1 0,90+0,16

De acordo com a Tabela 6, os valores de umidade variaram de 0,49 % (ensaio 1) a

3,60 % (ensaio 8). Os resultados de umidade, obtidos a partir da liofilizacdo da polpa de caja,

foram submetidos a andlise estatistica sendo apresentados na Tabela 7.

Os resultados da andlise estatistica, aplicados aos dados experimentais de umidade

obtidos na liofilizacdo da polpa de caja, estdo apresentados na tabela 7.

Na analise dos efeitos das variaveis utilizadas, apenas os fatores tempo (Q) e a

interacdo entre tempo de liofilizacdo e concentracdo de maltodextrina, ndo foram

estatisticamente significativas sobre o valor de umidade dos p6s de caja, em um nivel de 95

%.
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Tabela 7 — Efeito estimado, erro padréo, coeficiente t e grau de significancia estatistica, para cada fator no
modelo codificado para umidade do p6 obtido por liofilizacdo da polpa de caja.

. . Significancia
Fatores Efeito Estimado Erro padréo t(5) .
Estatistica (p)
Tempo (L) -1,85 0,16 -11,29 0,00
Tempo (Q) 0,25 0,19 1,27 0,26
Concentracdo de malto (L) -0,85 0,16 -5,21 0,00
Concentracdo de malto (Q) -0,77 0,19 -3,98 0,01
Tempo de liofilizagdo x 0,32 0,23 1,36 0,23

Concentracdo de malto

A analise de variancia (ANOVA) para o modelo de regressao obtido para umidade
estd apresentada na Tabela 8. De acordo com a tabela, o valor de F calculado para o modelo
umidade (%) foi de 35,74, ou seja, maior que o valor de Fsstabelado (5,05) no intervalo de 95
% de confianca. Assim, 0 modelo pode ser considerado estatisticamente significativo, de

acordo com o teste F.

Tabela 8 — Andlise de variancia para umidade (%) do p6 obtido por liofilizacdo da polpa de caja.

Fonte de variacdo Soma quadrética GL Média quadratica Valor de F
Regressdo 9,66 5 1,93 35,74
Residual 0,27 5 0,054
Total 9,93 10
Coeficiente de determinacéo 97%

F tabelado (95%) Fs5=5,05

A analise da superficie de resposta para a umidade da polpa de caja em pd
(Gréfico 1) indica que o tanto o tempo de liofilizacdo quanto a concentracdo de maltodextrina
adicionada nos ensaios, exercem influéncia para a umidade final das amostras. Foi possivel
verificar uma diminuicdo da umidade com o aumento das horas de liofilizacdo e concentracédo

de maltodextrina.
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Grafico 1 — Superficie de resposta da umidade (%) do pé de caja liofilizado, de acordo com tempo de liofilizacdo
(h) e concentragdo de maltodextrina (%).

Apesar de 0 modelo ser estatisticamente significativo (p < 0,05), nenhum dos
ensaios se encontrou na regido Otima para a resposta avaliada, j& que seria necessario um
ensaio com um maior tempo de liofilizacdo. Como se conseguiu valores relativamente baixos
de umidade, foi escolhido o de menor valor, ou seja, o ensaio 1, com 17 % de
maltodextrina/24 horas de liofilizacdo, ja& que maiores tempos de liofilizacdo tornam-se
inviaveis para o processo de secagem, por encarecé-lo.

Com a escolha do ensaio do ensaio 1 para realizacdo do trabalho, foram
definidas as denominagdes dos ensaios para estabilidade como:
Ensaio controle: polpa de caja integral sem adicdo de maltodextrina.

Ensaio 1: polpa de caja adicionada de 17 % de maltodextrina (Figura 3).
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Figura 3 — P06 da polpa de caja liofilizada integral (A) e com adicdo de 17% de maltodextrina (B).

Fonte: Arquivo pessoal.

4.2 Determinac0es fisico-quimicas da polpa integral e formulada com maltodextrina

A caracterizacdo da polpa de caja integral e formulada com maltodextrina, de
acordo com a metodologia descrita no item 3.4, é apresentada na Tabela 9.

A polpa de caja integral apresentou valores semelhantes aos citados em literatura
consultada e caracteristicas comuns deste produto como elevada umidade e valor de atividade
de &gua, baixo pH e consideravel teor de vitamina C, por exemplo, como mostrado na Tabela
9. Em comparacdo a polpa formulada, apenas o pH nédo diferiram significativamente entre 0s
dois ensaios. Quanto a esta caracteristica, o valor de 2,53 e 2,55 encontrados nos ensaios
foram similares ao descrito por Gadelha (2009), que avaliando os parametros de qualidade
fisico-quimicos de polpa congelada de caja encontrou pH de 2,49, e inferior ao descrito por
Mata, Duarte e Zanini (2005) que foi de 4,16 para a polpa de caja (Spondias lutea L.). A
adicdo de maltodextrina a polpa ndo ocasionou diferenca significativa para este parametro.

Em polpa de frutas, baixos valores de pH sdo desejaveis pois favorecem a
conservacdo das mesmas devido a inibicdo do desenvolvimento de microrganismos como
leveduras e patdgenos.

A quantidade de acidos titulaveis foi de menor valor que reportado por Tiburski et
al. (2011) que ao estudarem as propriedades nutricionais do caja, apresentou valor de acidez
de 1,46 % e Lira Janior et al. (2005) de 1,66 % para os frutos de caja umbu. Apesar do menor

valor apresentado, a polpa em estudo encontra-se dentro do Padréo de Identidade e Qualidade



43
que estipula uma acidez minima de 0,90 % de &cido citrico para polpa de caja congelada.

(BRASIL, 2000).

Tabela 9 — Valores médios da caracterizacdo fisico-quimica da polpa de caja Spondias mombin L. integral e
formulada com maltodextrina (n=3).

Analises Ensaio controle Ensaio 1
pH 2,53+ 0,01 2,55+ 0,01
Acidez titulavel total (% ac. Citrico) 1,06* + 0,02 0,84° 0,02
Sélidos soltveis (°Brix a 28°C) 9,33" + 0,06 23,83%+ 0,06
SS/AT 8,80° £ 0,09 28,36°+ 0,1
Umidade (%) 89,76 + 0,06 77,14° £ 0,02
Atividade de agua (a) 0,99% + 0,00 0,98" + 0,00
Acucares redutores (%) 5,47+ 0,05 5,44° + 0,04
Aclcares totais (%) 5,93+ 0,07 11,39* + 0,09
Carotenoides totais (mg.100g™ 2,56+ 0,21 2,36" + 0,21
Acido ascérbico (mg acido ascorbico.100 g™ 48,0+ 0,35 27,27° +0,35
Polifendis (mg GAE.100g™ 24,31°+0,56 19,87° + 0,34
Flavonéides amarelos (mg.100g™ 7,40°+0,12 6,82° £ 0,17
L* 60,14 + 0,07 57,38° £ 0,10
a* 5,15° + 0,10 6,63"+ 0,03
b* 42,20°+ 0,38 41,29° +0,18

*Médias seguidas da mesma letra minascula na linha ndo diferem estatisticamente, pelo teste de Tukey, em nivel
de 5% de probabilidade.

Uma reducdo dos &cidos titulaveis totais foi observada na polpa de caja
adicionada de maltodextrina (ensaio 1), sendo esta estatisticamente diferente a nivel de 5 % de
probabilidade. Comportamento semelhante foi observado por Oliveira, Figueiredo e Queiroz
(2006), ao realizarem uma analise comparativa entre a composicdo de polpa de pitanga
integral e formulada com 15 % de maltodextrina, onde explicam que a adi¢do do produto
provoca uma reducdo na concentracdo dos acidos organicos presentes na polpa.

Os valores de sélidos solaveis totais, encontrados nas polpas integral e formulada,
foram significativamente diferentes (p < 0,05), o que j& era esperado devido a adi¢do de
maltodextrina DE 20 que eleva este valor na polpa formulada (ensaio 1) . Valores similares
foram encontrados nos trabalhos de Gadelha et al. (2009) que foi de 9,96, e Sampaio et al
(2007) que acompanhando as mudancas dos constituintes quimicos do cajd durante a
maturacdo, cita valor de 9,60, no estagio pré-climatérico. Com este teor de sélidos solliveis
totais a polpa de caja integral (ensaio controle) atende ao valor minimo exigido por Brasil
(2000), que é de 9,0 °Brix.
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Os contetdos de acucares redutores diferiram significativamente (p < 0,05) entre
0s ensaios. O teor encontrado no ensaio controle supera os citados por Mata, Duarte e Zanini
(2005) de 4,50 % e por Santos et al. (2010) de 4,12 %. Essa diferenca pode ser relacionada a
variacdo comum na composicdo de frutas que geralmente esté associada a fatores como: grau
de maturacdo, influéncia ambiental, tais como as condigdes de solo, clima, regime pluvial,
entre outros fatores pré e pds-colheita (MOURA, 2010). Quanto a quantidade de agucares
totais, 0 ensaio 1 apresentou maiores.

Em relacdo a atividade de agua e umidade, as amostras apresentaram
caracteristicas comuns de frutos e polpas, com elevados valores. Analisando a polpa integral
de acerola, Diniz, Figueirédo e Queiroz (2003), citam atividade de &gua de 0,9833 a 25 °C. O
conteido de umidade obtido foi semelhante aos valores reportados por Santos et al. (2010)
que estudando a caracterizacdo e qualidade de umbu-caja, obtiveram contetdo de agua de
91,3 %, e Canuto et al. (2010) que obteve umidade de 91,7 % na polpa de caja proveniente da
Amazonia.

Quanto a relacdo SS/AT, a Tabela 9 indica um valor de 8,80, sendo este
relativamente inferior ao citado por Lira Junior et al. (2005) de 9,05, e superior ao encontrado
por Sampaio et al. (2007) com 6,74. A polpa formulada apresentou diferenca significativa (p
< 0,05) devido ao grande aumento da relagdo causado pela adi¢do de sdlidos soluveis
presentes na maltodextrina.

Para Santos et al. (2010), a relacdo SS/AT é considerada uma das melhores
formas de avaliacdo do sabor, sendo mais representativa que a medicdo isolada de agucares e
de acidez. Contudo a relacdo é totalmente dependente do mercado consumidor, que no caso
do brasileiro, a preferéncia é por uma relagdo maior, que € verificada por altos teores de
solidos soluveis e baixa acidez.

O conteudo de polifendis extraiveis totais encontrados, diferiram
significativamente a nivel de 5 % de probabilidade entre os dois ensaios apresentados na
Tabela 10. Os valores de 24,31 e 19,87 mg GAE.100g™, para o ensaio controle e ensaio 1,
foram bem abaixo das quantidades citadas na literatura, como Vieira et al. (2011), que
estudando fendlicos totais de polpas de frutos tropicais, descrevem para o caja um valor de
70,92 mg GAE.100g™ e Rufino et al. (2010) que citam 72,0 mg GAE.100g™ ao estudarem os
compostos bioativos e capacidade antioxidante de frutos tropicais ndo-tradicionais brasileiros.

Na andlise colorimétrica, a polpa apresenta valores de luminosidade (L*) e da
coordenada b* bem proximos aos encontrados por Mattietto (2010), caracterizando fisico e

fisico-quimicamente as polpas de caja obtidas por diferentes tipos de extratores, que foram
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61,02 e 41,50 na polpa de cajé in natura. Porém para a coordenada a*, no entanto, foi inferior
para a variavel, onde os mesmos citam 14,73, 0 que caracteriza uma intensidade menor da
coloracdo vermelha. Assim como no estudo citado, o caja possui coloracdo amarela forte,
tendendo, as vezes, ao alaranjado, resultado das cores vermelho (+a) e amarelo (+b), e
conforme esperado, os resultados de b* foram maiores, indicando a predominancia da cor
amarela no fruto. Em relagdo a adicdo de maltodextrina, notou-se uma reducéo significativa (p
< 0,05) na luminosidade (L*) e coordenada b*, e um aumento significativo para a coordenada
ax.

Uma reducdo significativa (p < 0,05) de 7,84 % foi observada no contetdo de
flavonoides amarelos devido a adi¢do de 17% de maltodextrina (ensaio 1). O valor encontrado
na polpa integral (ensaio controle) de 7,40 mg.100g™ é semelhante ao citado por Rufino et al.
(2010) de 7,41 mg.100g™ de polpa.

Em relacdo aos carotendides totais analisados nos ensaios (Tabela 9), houve uma
reducdo significativa (p < 0,05) com a adi¢do de maltodextrina de 7,81 %. Os valores sdo
superiores aos reportados Rufino et al. (2010) que encontraram 0,7 mg.100g™ e abaixo do
citado por Mattietto (2010) de 3,03 mg.100g™ na polpa de caj extraida por equipamento de
pas.

O teor de &cido ascorbico teve significativa reducdo de 43,18 % com a adicdo de
maltodextrina, ocasionado pela distribuicdo deste constituinte na matriz analisada. Canuto et
al. (2010), caracterizando a polpa de caja proveniente da Amaz6nia, encontrou um teor de
4cido ascorbico de 0,3 mg.100g™. J&4 Sampaio et al. (2007), cita um teor de 13,1 mg.100g™
em caja em estadio de maturacdo inicial. Ambos os resultados citados na literatura, sdo

inferiores ao teor de acido ascorbico encontrados nas polpas em estudo.

4.3 Determinacdes fisicas e fisico-quimicas dos p6s de polpa de cajé liofilizada

A caracterizacdo do pé de caja integral liofilizado e adicionado de maltodextrina,
de acordo com a metodologia descrita no item 3.0, é apresentada na Tabela 10. De uma
maneira geral, com a retirada da agua provocada pelo processo de secagem, ocorreu
concentracdo de sélidos na massa restante o que resultou em maiores quantidades de peso nos
produtos secos que nos produtos similares frescos. Dentre os parametros analisados, apenas a
quantidade de acucares redutores e o pH ndo diferiram significativamente a 5 % de

probabilidade pelo teste de Tukey, entre 0s dois ensaios.
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Os contetdos de umidade das amostras diferiram estatisticamente entre 0s ensaios
(p <0,05). Umidade semelhante ao do p6 de caja com 17 % de maltodextrina, € reportado por
Tonon, Brabet e Hubinger (2009), que estudando a influéncia da temperatura do ar de
secagem e da concentracdo de maltodextrina sobre as propriedades fisico-quimicas do suco de
acai em pd, descreve um valor de 0,66 % para as amostras produzidas com 20 % de

maltodextrina.

Tabela 10 — VValores médios da caracterizagdo fisica e fisico-quimica do p6 de caja obtido por liofilizagdo (n=3).

Ensaio controle Ensaio 1
pH 2,65+ 0,01 2,63°+0,02
Acidez titulavel total (% ac. Citrico) 9,11*+0,16 3,18+ 0,26
Sélidos soltveis (°Brix a 28°C) 78,0° 1,00 92,67%+ 0,58
Umidade (%) 2,05+ 0,14 0,65° +0,17
Atividade de agua (aw) 0,14% 0,00 0,04° +0,00
Aclcares redutores (%) 26,98+ 0,25 27,52%+ 2,39
Aclcares totais (%) 27,55° £ 0,28 30,53*+ 1,41
Carotenoides totais (mg.100g™ 8,95+ 0,21 2,84°+ 0,02
Fenélicos (mg GAE.100g™) 268°+0,8 92,95°+ 0,89
Acido ascorbico (mg é&cido ascorbico) 168,47% + 1,63 90,46° + 1,87
Higroscopicidade 12,93° + 0,66 8,51*+ 0,40
Grau de cacking (%) 33,65% + 3,52 6,64° + 1,27
L* 54,43" + 0,03 58,41* £ 0,20
a* 0,44*+0,0,05 -1,35° + 0,04
b* 24,09* 0,02 21,34" £0,02

*Médias seguidas da mesma letra mindscula na linha ndo diferem estatisticamente entre si, pelo teste de Tukey,
em nivel de 5% de probabilidade.

A diminuicdo de umidade com a adicdo de maltodextrina apresentou a mesma
relacdo como no trabalho de Oliveira, Figueirédo e Queiroz (2006), onde fazendo uma analise
comparativa da polpa integral e formulada em pd, obteve-se menor umidade para o p6 em que
houve adicdo de 15 % de maltodextrina, passando este valor de 8,12 para 7,64 % de umidade.
Os valores de umidade dos pds do presente trabalho, encontram-se em conformidade com a
legislacdo vigente que estipula um maximo de 5 % (BRASIL, 2005a).

Assim como na analise de umidade, o valor de atividade de adgua também foi
reduzido com a adi¢do da maltodextrina, sendo estatisticamente diferentes entre 0s ensaios.
Os valores sdo inferiores ao descrito por Souza (2011), que estudando o efeito da liofilizacao

sobre a qualidade do p6 da polpa de cupuacgu, citam atividade de dgua de 0,414.
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Quanto a andlise colorimétrica, a luminosidade (L*) do pd adicionado de
maltodextrina apresentou maior valor, o que ja era esperado devido a maltodextrina ser de cor
branca, deixando a polpa mais clara. Quanto as coordenadas a* e b*, pode ser observada uma
diminuicdo nestes parametros, como representada na Tabela 10. Esta reducdo da tonalidade
do vermelho e amarelo, também esté relacionada a diluicdo da cor, provocada pela adicdo do
agente carreador utilizado (TONON; BRABET; HUBINDER, 2009).

O p6 de caja com maltodextrina (ensaio 1) apresentou quantidade de fendlicos
bastante inferior comparado ao valor encontrado para o pé integral, diferindo estatisticamente
entre si (p < 0,05). Ambos os resultados encontram-se abaixo do reportado por Rufino et al.
(2010), que encontraram na matéria seca do caja 579,0 mg GAE.100g™.

A adicdo de maltodextrina ndo modificou o pH do pdé. Quanto a acidez, foi
observada uma reducdo dos &cidos em decorréncia da adicdo do agente adjuvante.
Comportamento semelhante foi descrito por Canuto (2011) que verificou que com a adicao de
maltodextrina ocorreu a diminuicdo do teor de acidez da amostra de maméo liofilizada.

O valor de carotenoides, assim como o de acido ascorbico, foi reduzido
significativamente (p < 0,05) no ensaio 1, com a adi¢do de maltodextrina, conseqlientemente
devido a reducdo observada na caracterizacdo das polpas integral e adicionada de
maltodextrina.

A porcentagem de acUcares redutores ndo apresentou diferenca entre 0s ensaios.
Diferentemente da quantidade de sélidos soliveis que aumentou com a adicdo de
maltodextrina (ensaio 1), devido o agente possui maior quantidade de solidos.

A higroscopicidade dos pés diferiram significativamente entre os ensaios. De
acordo com a classificacdo de GEA Niro Research Laboratory (2010) o p6 do ensaio controle
pode ser considerado como ligeiramente higroscopico pois apresenta valor entre 10,1 e 15,0
%. A maltodextrina apresenta uma reducdo da higroscopicidade do ensaio 1, caracterizando o
p6 como nado higroscopico devido seu valor ser menor que 10,0 %. Segundo Tonon, Brabet e
Hubinger (2010), isso deve-se ao fato da maltodextrina ser um material de baixa
higroscopicidade e confirma a eficiéncia do seu uso como agente carreador no sentido de
reduzir a higroscopicidade dos produtos desidratados.

O valor de grau de “caking” diferiu significativamente (p + 0,05) entre o0s dois
ensaios, apresentando menor valor no ensaio contendo maltodextrina (ensaio 1).De acordo
com a classificacdo de GEA Niro Research Laboratory (2010), os ensaios controle e 1 podem
ser classificados como pé muito aglomerante e ndo-aglomerante, respectivamente. Os valores

encontram-se de acordo com o desejado para alimentos em p6 de 5,0 a 34,0 % como citam
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Jaya e Das (2004). Goula e Adamopoulos (2010), variando a quantidade de dextrose
equivalente (DE) da maltodextrina na atomizacdo de suco de laranja concentrado, citam
valores de grau de “caking” variando de 5,9 a 24,8 %, e atribui a aglutinagdo dos alimentos

ricos em acucares a absorcdo de umidade.

4.4 Analise de Estabilidade dos po6s

As amostras acondicionadas nas embalagens de polietileno foram analisadas
quinzenalmente. O ensaio controle, polpa integral de caja em po, apresentou entre 45 e 60
dias, aspecto “emborrachado”, como demonstrado na Figura 4, ndo sendo mais possivel sua
analise a partir deste periodo, devido sua compactacdo. Comportamento similar foi descrito
por Canuto (2011), que observou o mesmo fendmeno, em um més de acondicionamento do pé
da polpa de mamdo integral e p6 com 5 % de maltodextrina em embalagens de polietileno.

Ja 0 ensaio 1, permaneceu na forma de pd até o periodo final de armazenamento,
ou seja, 120 dias, permitindo a realizacdo das analises que constituiram a caracterizacdo da
estabilidade deste pd.

Desta forma, a seguir estdo apresentadas as variacdes ocorridas nos pos dos dois
ensaios durante o periodo de armazenamento.

Figura 4 — Aspecto “emborrachado” apresentada pelo ensaio controle com 60 dias de armazenamento.

7y

Fonte: Arquivo pessoal.

4.4.1 Umidade

As umidades das amostras, representadas na tabela 11, aumentaram ao longo do

tempo de armazenamento em ambos 0s ensaios analisados. No ensaio controle, foi verificado
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um valor superior ja no tempo inicial quando comparado com o ensaio 1, e partir do 30° dia 0s
valores diferiram significativamente nos tempos posteriores.

No ensaio 1 0 pé adquiriu um elevado teor de umidade a partir de 15° dia. Entre
30 e 75 dias, ndo foi observado diferenca significativa, e a partir do 75° dia o valor aumentou

gradativamente.

Tabela 11 — Valores médios da umidade do p6 obtido por liofilizacdo da polpa de caja, durante 0 armazenamento
(n=3).

Umidade (%)

Dias
Ensaio controle Ensaio 1
0 2,057+ 0,14 0,657°+0,17
15 3,99+ 0,12 1,595 + 0,07
30 4,44+ 0,27 2,00°°+0,10
45 5,80%2+0,11 2,20°°+0,13
60 5,89+ 0,08 1,99°°+ 0,17
75 - 2,60+ 0,09
920 - 2,91°+0,02
105 - 3,57°+0,18
120 - 3,947+ 0,11

*Médias seguidas da mesma letra mindscula na linha ou seguidas da mesma letra mailUscula na coluna néo
diferem estatisticamente entre si, pelo teste de Tukey, em nivel de 5% de probabilidade.

Silva et al. (2005) descrevem um aumento da umidade das amostras de po de
caja-umbu armazenadas em embalagens de polietileno, a partir do décimo dia de
armazenamento. Este ganho de umidade pode ser atribuido a higroscopicidade das amostras,
uma vez que o polietileno de baixa densidade utilizado nas embalagens permite a troca de
umidade com o meio ambiente externo (PEREIRA; QUEIROZ; FIGUEIREDO, 2006).

Mesmo com o aumento, a umidade final do ensaio 1 encontra-se abaixo do
méaximo permitido pela legislacdo brasileira de 5 % de umidade para pds de frutas liofilizadas
(BRASIL, 2005a).

4.4.2 Atividade de Agua (aw)
Com os valores demonstrados na Tabela 12, pode-se verificar, que em ambos 0s

ensaios, a quantidade de agua livre presente nas amostras apresentou tendéncia a aumentar.

No ensaio controle houve diferenca significativa em todos os tempos analisados. J& no ensaio



1, entre 30 e 75 dias os valores ndo apresentam diferenca significativa havendo uma menor

variagdo entre eles.

Tabela 12 — Valores médios da atividade de agua do pd obtido por liofilizacdo da polpa de caja, durante o

armazenamento (n=3).

Dias Atividade de agua (ay)
Ensaio controle Ensaio 1
0 0,1460%* + 0,00 0,0431%+ 0,00
15 0,1953*+ 0,00 0,1642°°+ 0,01
30 0,2367°*+ 0,00 0,2114°°+0,01
45 0,2892°%%+ 0,00 0,2189° 40,01
60 0,3355"+ 0,00 0,2248% + 0,01
75 - 0,2311°+ 0,00
90 - 0,2622°%+ 0,00
105 - 0,2960" + 0,01
120 - 0,3003"+ 0,00

*Meédias seguidas da mesma letra mindscula na linha ou seguidas da mesma letra mailscula na coluna nédo
diferem estatisticamente, pelo teste de Tukey, em nivel de 5% de probabilidade.

Com isso, 0 comportamento vém de acordo com o observado no acompanhamento
dos valores de umidade das amostras, que elevou-se durante o periodo de armazenamento.

No armazenamento do p6 de cupuacu liofilizado, houve aumento da atividade de
agua de 20,4 % durante o armazenamento chegando a um valor 0,510 em 40 dias (SOUZA,
2011). Mesmo com os 120 dias de armazenamento, o p6 do ensaio 1 apresentou atividade de
agua abaixo de 0,6, que segundo a classificacdo de Argadofia (2005) pode ser considerado

com alimentos de baixa atividade de agua, que apresentam estabilidade microbiologica.

4.4.3 Acidez Titulavel

O percentual de 4&cido citrico diminui significativamente em 60 dias de
armazenamento, com uma reducdo de 14,05 % do seu conteudo inicial no ensaio controle
(Tabela 13). Resultados similares foram observados por Silva et al. (2005), onde em 60 dias
de armazenamento do umbu-caja em po em embalagens de polietileno, descreveram uma
reducdo no percentual de acidez de 12 % entre o tempo inicial e final. Este comportamento
pode ser atribuido a reagdes bioquimicas como a oxidacdo que alteram a concentracdo de ions

de hidrogénio exercendo influéncia no teor de acidez do produto.



51

Tabela 13 — Valores médios da acidez total titulavel do p6 obtido por liofilizagdo da polpa de caja, durante o

armazenamento (n=3).

Acidez total titulavel (% acido citrico)

Dias
Ensaio controle Ensaio 1

0 9,11+ 0,16 3,18%°+ 0,26
15 9,22+ 0,16 3,14%°+ 0,07
30 8,10°%+0,10 3,17%°+ 0,22
45 8,05%%+ 0,03 3,67"°+0,18
60 7,83%2£0,19 3,407+ 0,17
75 - 3,47"%+0,19
920 - 3,29"+0,01
105 - 3,25"8+0,01
120 - 3,23*+0,01

*Meédias seguidas da mesma letra mindscula na linha ou seguidas da mesma letra mailscula na coluna néo
diferem estatisticamente entre si, pelo teste de Tukey, em nivel de 5% de probabilidade.

J& no ensaio 1, foi observado um aumento no valor médio de acidez a partir do 15°
dia, voltando a decrescer a partir do 75° dia. No entanto, valor final de acidez titulavel ndo

diferiu estatisticamente do tempo inicial.

4.4.4pH

Os valores de pH analisados durante o armazenamento do po da polpa de caja

liofilizada, em ambos 0s ensaios estdo representados na Tabela 14.

Tabela 14 — Valores médios de pH do p6 obtido por liofilizagdo da polpa de cajé, durante o armazenamento
(n=3).

Dias PH
Ensaio controle Ensaio 1

0 2,65"%%%+ 0,01 2,632+ 0,01
15 2,66"%2+0,01 2,60%°+0,01
30 2,68 +0,01 2,61°°+0,02
45 2,635<°+0,01 2,692+ 0,01
60 2,62°°+0,02 2,71°%2+ 0,01
75 - 2,70%%+ 0,02
90 - 2,728+ 0,01
105 - 2,727+ 0,01
120 - 2,737+ 0,01

*Médias seguidas da mesma letra minGscula na linha ou seguidas da mesma letra maidscula na coluna néo

diferm estatisticamente entre si, pelo teste de Tukey, em nivel de 5% de probabilidade.
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De acordo com os dados obtidos, o valor de pH do ensaio controle no tempo final
(120 dias) nao diferiu significativamente ao encontrado no tempo inicial. Este comportamento
vai de acordo com o citado por Ramos et al. (2008), onde descrevem que ndo houve variagdo
do pH nos abacaxis desidratados durante 75 dias de armazenamento.

No ensaio 1, foi observado um pequeno aumento do pH final em relacdo ao
inicial, correspondendo a 3,80 %. O valor variou de 2,60 (30° dia) a 2,73 (120° dia) unidades
de pH.

4.4.5 Sélidos Soluveis

Os valores médios e desvios-padrdo de solidos solUveis estdo representados na
Tabela 15. O teor de solidos soliveis diminuiu durante 0 armazenamento em ambos 0s
tratamentos. A partir de 90 dias, os valores do ensaio 1 diferem significativamente (p < 0,05)
do tempo inicial.

Durante todo o periodo analisado, os teores de sdlidos sollveis nos ensaios,
sofreram uma reducéo de 4,70 e 5,39 %, respectivamente.

Moreira et al. (2011) observaram comportamento similar estudando a estabilidade
da polpa de cupuacu desidratada em estufa. Para Ramos et al. (2008), a diminui¢éo no teor de
solidos soliveis em seu estudo, pode ser atribuido ao ganho de umidade dos produtos ao
longo do tempo, devido a ja citada troca de umidade com o ambiente externo proporcionado

pelas embalagens de polietileno.

Tabela 15 — Valores médios de solidos soltveis (°Brix) do pé obtido por liofilizacdo da polpa de cajé, durante o
armazenamento (n=3).

Solidos Soluveis (°Brix)

Dias
Ensaio controle Ensaio 1

0 78,0"° £ 1,00 92,67+ 0,58
15 77,67°°+0,58 91,33"82+0,58
30 76,338+ 0,58 90,6782+ 0,58
45 74,67+ 0,58 88,6752+ 0,58
60 74,33+ 0,58 89,33"%+ 1,53
75 - 89,33"8 + 2,89
90 - 88,33+ 0,58
105 - 87,67°+1,53
120 - 87,67°+ 0,58

*Meédias seguidas da mesma letra minGscula na linha ou seguidas da mesma letra mailscula na coluna nao
diferem estatisticamente entre si, pelo teste de Tukey, em nivel de 5% de probabilidade.
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Uma reducdo no conteudo de sélidos soltveis, do p6 de acerola proveniente de
cultivo organico foi observada por Moura (2010), onde os valores variaram de 100,35 a 97,89
°Brix, associando este comportamento, possivelmente, a oxidacdo de &cidos organicos

presentes no po.

4.4.6. Agucares redutores e totais

Os valores de acucares redutores no ensaio controle ndo diferiram
significativamente entre si durante o periodo de armazenamento, 0 que nao ocorreu com o
ensaio 1, onde observa-se uma variagcdo de 22,9 % em 30 dias a 27,5 % no tempo inicial,
representado na Tabela 16.

Com 60 dias de armazenamento, observa-se uma reducdo de 4,7 % e 1,7 % nos
ensaios controle e ensaio 1, sendo que no ultimo, apos 120 dias de estocagem, o conteudo de
acucares redutores sofreu uma reducéo de 14,9 % em relagéo ao tempo inicial.

Avaliando a estabilidade da polpa de umbu em pd, Galdino et al. (2003), citam
uma reducdo de 63,6 % nos teores de acucares redutores das amostras acondicionadas em

embalagens de polietileno em 60 dias de acompanhamento.

Tabela 16 — Valores médios de agucares redutores (%) do p6 obtido por liofilizacdo da polpa de caja, durante o
armazenamento (n=3).

Acucares redutores (%)

Dias
Ensaio controle Ensaio 1
0 26,98™ + 0,25 27,52+ 2,39
15 26,10"+ 0,71 24,09%° + 0,86
30 26,17+ 2,25 22,93%+ 0,38
45 26,022+ 0,77 27,31+ 0,55
60 25,70"°+ 0,74 27,06+ 0,60
75 - 26,84" + 0,60
90 - 23,20+ 0,13
105 - 22,845+ 0,21
120 - 23,428+ 0,74

*Médias seguidas da mesma letra minascula na linha ou seguidas da mesma letra mailscula na coluna néao
diferem estatisticamente entre si, pelo teste de Tukey, em nivel de 5% de probabilidade.

Reducdo nos teores de acUcares redutores também foi constatada no estudo do
armazenamento de tomate em po feito por Pereira, Queiroz e Figueirédo (2006). Os autores

atribuem essa diminuicdo possivelmente ao aumento da umidade nas amostras ou pela
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degradacédo, e/ou transformacdo dos agucares redutores em outros agucares, ou, ainda, por
outros componentes.

Em relacdo a quantidade de agUcares totais, foi observado que em 60 dias de
armazenamento, ndo houve diferenca significativa dos teores encontrados no dia 0 de ambos
0s ensaios. Ja no 120° dia de armazenamento do p6 do ensaio 1, o valor destes constituintes
foi reduzido em 12,6 %, o que era esperado devido a reducdo similar observada nos agucares

redutores.

Tabela 17 - Valores médios de aclcares totais (%) do p6 obtido por liofilizagdo da polpa de caja, durante o
armazenamento (n=3).

AcUcares totais (%)

Dias
Ensaio controle Ensaio 1
0 27,55" + 0,28 30,53+ 1,41
15 26,31+ 1,26 29,1352+ 0,72
30 26,80+ 0,66 27,2252+ 0,26
45 27,99""+ 0,54 30,37+ 1,96
60 27,56+ 0,86 30,36"*+ 0,22
75 - 30,36"+ 0,66
90 - 25,71+ 0,08
105 - 24,50%+ 0,43
120 - 26,68°+ 0,68

*Médias seguidas da mesma letra mindscula na linha ou seguidas da mesma letra mailscula na coluna nédo
diferem estatisticamente entre si, pelo teste de Tukey, em nivel de 5% de probabilidade.

4.4.7. Acido ascorbico

Os valores médios e desvios-padrdo dos teores de &cido ascorbico nos ensaios
estdo representados na Tabela 18.

De acordo com os valores, foi observada uma reducdo dos teores de acido
ascdrbico com o decorrer do tempo de armazenamento nos dois ensaios analisados. No ensaio
controle, uma reducdo estatisticamente significativa (p < 0,05) ocorreu em todos os tempos
analisados, chegando no final do armazenamento, 60 dias, a um valor 27,3 % inferior ao
tempo inicial (0 dias). Este valor é semelhante ao encontrado por Gomes, Figueirédo e
Queiroz (2004), que acompanhando o armazenamento da polpa de acerola em p6 a
temperatura ambiente, citam uma reducdo percentual de 29,72 % em 60 dias de
armazenamento.

No ensaio 1, uma reducdo dos teores de vitamina C também ocorreu com o

aumento da duracdo de armazenamento. No tempo final de armazenamento (120 dias), o valor
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reduziu 23,28 % em relacdo ao valor inicial. Este valor é superior ao reportado por Canuto
(2011) que observou que, em 120 dias de armazenamento, 0 p6 de mamdo liofilizado
contendo 15 % de maltodextrina teve o teor de &cido ascorbico reduzido em 13,8 %. Essa
diferenca pode ser explicada, pela utilizacdo de embalagem de vidro e sem a incidéncia da luz
na amostra, no estudo do autor citado, o que reduz a troca de gases do alimento com o
ambiente e a degradacédo do acido ascorbico.

Tabela 18 — Valores médios de acido ascorbico do p6 obtido por liofilizacdo da polpa de caja, durante o
armazenamento (n=3).

Acido ascorbico (mg.100g™)

Dias
Ensaio controle Ensaio 1

0 186,47 + 1,63 90,46™" + 1,87
15 178,45% + 1,20 86,67 + 3,06
30 164,47 + 1,59 87,67°%" + 1,11
45 145,87 + 1,37 84,485 + 1,47
60 135,455 + 0,82 80,68 + 1,21
75 - 79,47 £ 0,84
90 - 74,07° £ 2,29
105 - 73,33 £ 2,02
120 - 69,40° + 1,28

*Médias seguidas da mesma letra mindscula na linha ou seguidas da mesma letra mailscula na coluna nédo
diferem estatisticamente entre si, pelo teste de Tukey, em nivel de 5% de probabilidade.

Mesmo passados 120 dias de armazenamento, 0s pds de caja apresentaram
consideraveis teores de vitamina C, podendo ser considerado como uma boa fonte deste
nutriente, ja que a ingestdo diaria recomendada (IDR) no Brasil, é de 45 mg (BRASIL,
2005b).

4.4.8 Carotendides

Os valores de carotendides, analisados durante o0 armazenamento, estdo
apresentados na Tabela 19.

No ensaio controle, o teor de carotendides apresentou comportamento irregular,
sofrendo elevacdo e reducdo em seus valores durante os periodos de armazenamento de forma
descontinua.

O conteudo de carotendides encontrados nos tempos inicial e final ndo diferiram

significativamente a nivel de 5 % de probabilidade, em ambos 0s ensaios.
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Tabela 19 — Valores médios de carotendides do p6 obtido por liofilizacdo da polpa de caja, durante o

armazenamento (n=3).

Carotendides (mg.100g™)

Dias
Ensaio controle Ensaio 1
0 8,95 +0,20 2,847+ 0,02
15 5,94+ 0,55 3,917 +0,17
30 6,81°“*+ 0,17 2,18%"+ 0,38
45 7,15%2+ 0,16 2,20%°+ 0,21
60 8,32+ 0,60 2,40%°+ 0,41
75 - 2,36%+ 0,74
90 - 2,00°+0,08
105 - 1,26°+0,31
120 - 1,97%¢+ 0,25

*Meédias seguidas da mesma letra mindscula na linha ou seguidas da mesma letra mailscula na coluna néo
diferem estatisticamente entre si, pelo teste de Tukey, em nivel de 5% de probabilidade.

Em decorréncia da presenca de insaturacdes, os carotendides sdo sensiveis a luz,
temperatura, acidez, bem como reagbes de oxidacio. (AMBROSIO; CAMPOS; FARO,
2006). Mas o que se pode observar, € que mesmo utilizando embalagens sem barreira a luz, o

po do ensaio 1 ndo apresentou reducdo dos carotendides com 120 dias de armazenamento.

4.4.9 Polifendis extraiveis totais (PET)

A analise estatistica dos valores obtidos para a variacdo dos polifendis extraiveis
totais (PET) durante 0 armazenamento apresentou diferenga significativa (p < 0,05), assim
demonstrada na Tabela 20.

No ensaio controle, o conteudo de polifendis extraiveis totais encontrados em 60
dias mostrou uma reducdo de 9,8 % em relacdo ao conteudo inicial. No mesmo periodo, o
ensaio 1, apresentou reducdo de 6,0 %, demonstrando uma vantagem na utilizacdo da
maltodextrina na conservacgdo do teor de polifendis durante o armazenamento. Ja no 120° dia,
neste mesmo ensaio, foi observada uma reducdo de 10,7 % em relacdo ao valor inicial.
Analisando o efeito do armazenamento na atividade antioxidante de suco de laranja, Klimezak
et al. (2007) relatam uma reducdo do conteudo de polifendis totais armazenados por um
periodo de seis meses. Os sucos de laranja armazenados a 28 e 38 °C apresentaram maior
degradacdo dos polifendis durante o armazenamento quando comparados aos estocados em
temperatura de 18 °C. Estes fatores mostraram que tanto a temperatura quanto o tempo de

armazenamento também afetam o contetdo de polifendis.
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Tabela 20 — Valores médios de polifendis extraiveis totais do p6 obtido por liofilizagdo da polpa de caja, durante
0 armazenamento (n=3).

Polifendis extraiveis totais (mg GAE.100g™)

Dias
Ensaio controle Ensaio 1
0 266,86 + 8,00 98,95"°+ 0,89
15 259,36 + 3,89 89,68°°+ 1,07
30 254,07+ 351 91,17°""+ 2,01
45 241,27%* + 6,48 92,095 + 1,97
60 240,465 + 6,42 92,995°™ + 3,06
75 - 95,855 + 2,26
90 - 97,33"%+ 1,63
105 - 80,105+ 0,51
120 - 88,37°+ 2,21

*Meédias seguidas da mesma letra mindscula na linha ou seguidas da mesma letra maidscula na coluna néo
diferem estatisticamente entre si, pelo teste de Tukey, em nivel de 5% de probabilidade.

Moura (2010), também observou uma reducdo em relacdo ao inicio do
armazenamento no contetdo de polifendis extraiveis totais de 12,3 %, quando estudou a

estabilidade do p6 de acerola proveniente de cultivo organico durante 360 dias.

4.4.10 Analise Colorimétrica

4.4.10.1 Luminosidade

Estdo representados, na Tabela 21, os valores médios de L* (luminosidade) da
polpa de cajd em pé integral e adicionada de maltodextrina, em funcdo do tempo de
armazenagem. No ensaio controle, observa-se diminui¢cdo no valor da luminosidade com o
aumento do tempo, a qual, em termos percentuais e ao final do armazenamento, totalizou 13,7
%, apresentando-se mais escura. Com excecdo do dia 0, as redugdes foram gradativas e se
mantiveram desde o inicio até o final do armazenamento. Comportamento similar, foi
observado por Gomes, Figueirédo e Queiroz (2004) estudando o armazenamento da polpa de
acerola em pé em embalagens de polietileno sob temperatura ambiente, onde houve uma

reducdo da luminosidade em 18,8 % ap0ds 60 dias de armazenamento.
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Tabela 21 — Valores médios da luminosidade (L*) do p6 obtido por liofilizacdo da polpa de caja, durante o
armazenamento (n=3).

Luminosidade (L*)

Dias
Ensaio controle Ensaio 1
0 54,43 +0,03 58,41"+ 0,20
15 54,31"°+ 0,02 59,26 %+ 1,10
30 51,46 % + 0,04 58,22 4%+0,07
45 48,76 "+ 0,01 58,51 %+0,25
60 46,98+ 0,10 58,76 “*+1,31
75 - 57,877+0,05
90 - 58,72 4+0,77
105 - 58,88+ 0,46
120 - 58,40+ 0,57

*Meédias seguidas da mesma letra mindscula na linha ou seguidas da mesma letra mailscula na coluna néo
diferem estatisticamente entre si, pelo teste de Tukey, em nivel de 5% de probabilidade.

No ensaio 1, verificou-se que ndo houve variagdes significativas no valor de L*,
sendo o valor encontrado no 120° dia praticamente 0 mesmo do inicio do armazenamento.
Isso mostra que a presenca da maltodextrina no produto evitou o escurecimento da amostra no

periodo do armazenamento.

4.4.10.2 Coordenada a*

Os valores médios e desvio-padrao para os valores da coordenada a* dos pdés
estdo apresentados na Tabela 22. De acordo com os dados, para a coordenada a*, observa-se
que em ambos 0s ensaios houve aumento da intensidade da variavel durante o
armazenamento. No ensaio controle, a partir do 30° dia, ocorreu um aumento no valor de a*,
significativamente diferentes ao tempo anterior, intensificando a coloracdo vermelha, o que
provocou escurecimento da amostra. No ensaio 1, houve uma menor variacdo entre 0s
tempos, quando comparado ao ensaio controle, ndo apresentando diferenca significativa apos
120 dias de armazenamento.

Silva et al. (2005) realizando o acompanhamento do armazenamento do caja-
umbu em pé, verificaram também o aumento deste parametro. Segundo Gomes et al. (2004),
0 aumento da intensidade de vermelho (a*) associado a reducdo da luminosidade retrata o
escurecimento das amostras. O aumento da taxa de escurecimento pode ser justificada e

correlacionada a diminuicdo do teor de &cido ascérbico, que ocorre possivelmente devido ao



processo de degradacdo oxidativa, caracterizado como escurecimento ndo enzimatico.

(SOARES et al. 2001).

Tabela 22 — Valores médios da coordenada a* do pd obtido por liofilizacdo da polpa de caja, durante o

armazenamento (n=3).

Coordenada a*

Dias
Ensaio controle Ensaio 1

0 0,44™ 0,05 -1,35"%° + 0,04
15 0,54+ 0,01 -1,505%° + 0,12
30 1,37%+0,03 -1,3978" + 0,04
45 1,915+ 0,02 -1,49 %% + 0,06
60 2,28"+0,08 -1,445%° 0,13
75 - -1,435¢+0,02
920 - -1,445¢+0,08
105 - -1,60° +0,01
120 - -1,22* +0,03

*Meédias seguidas da mesma letra minudscula na linha ou seguidas da mesma letra mailscula na coluna ndo
diferem estatisticamente entre si, pelo teste de Tukey, em nivel de 5% de probabilidade.

4.4.10.3 Coordenada b*

Os valores apresentados na Tabela 23 indicam que durante os 120 dias de
armazenamento, ambos 0s ensaios sofreram reducdo na coordenada b*, demonstrando uma

diminuicdo na coloracdo amarela.

Tabela 23 — Valores médios da coordenada b* do p6 obtido por liofilizagdo da polpa de caja, durante o
armazenamento (n=3).

Coordenada b*

Dias
Ensaio controle Ensaio 1
0 24,09%+ 0,02 21,34+ 0,02
15 25,522 +0,04 21,527+ 0,15
30 23,83%2+ 0,02 21,14+ 0,03
45 20,37°*+ 0,75 21,26+ 0,10
60 19,41+ 0,03 20,355+ 0,11
75 - 20,465 0,17
90 - 19,86° + 0,37
105 - 19,97°°+0,13
120 - 19,52° + 0,08

*Meédias seguidas da mesma letra minGscula na linha ou seguidas da mesma letra mailscula na coluna nao

diferem estatisticamente entre si, pelo teste de Tukey, em nivel de 5% de probabilidade.
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Fazendo-se um comparativo entre o valor de b* no tempo inicial e com 60 dias de
armazenamento, 0s ensaios controle e 1 apresentaram uma diminuicdo de 19,4 % e 4,6 %,
respectivamente, demonstrando que a adicdo de maltodextrina contribuiu para a menor
variacdo dos valores no ensaio aplicado. Com 120 dias de armazenamento, o ensaio 1
apresentou uma diminuicdo de 8,53% do valor inicial. Estes valores foram inferiores ao
reportado por Reis et al. (2006) para manga desidratada que verificaram uma reducdo média
de 29,0 %.

Ramos et al. (2008) atribui a reducdo da intensidade do amarelo (valor b*), do
abacaxi desidratado em estufa e acondicionado em embalagem de polietileno transparente, a

degradacgéo de B-caroteno presente na amostra.

4.4.10.4 Hue (H*) e Chroma (c*)

De acordo com a Tabela 24, durante todos os dias analisados, foi observada uma
reducédo estatisticamente significativa nas amostras do ensaio controle, o que permite afirmar
que houve uma reducdo do angulo de tonalidade (H*), ocorrendo neste caso, reducdo da
coloracdo amarela. Em termos percentuais, essa reducdo foi de 11,8 % no final do
armazenamento, quando comparado ao seu valor inicial.

No ensaio 1, ndo houve diferenca significativa entre os valores final e inicial, o

que demonstra que ndo ocorreu diminuicdo da tonalidade amarela da amostra analisada.

Tabela 24 — Valores médios do angulo Hue (H*) do p6 obtido por liofilizagdo da polpa de caja, durante o
armazenamento (n=3).

Dias Angulo Hue (H*)
Ensaio controle Ensaio 1

0 93,41%°+ 0,04 93,71 %“*+ 0,09
15 88,80 ®°+0,03 93,9975+ 0,32
30 86,73 ©"+ 0,05 93,815+ 0,04
45 82,68+ 0,04 94,0015+ 0,15
60 82,395+ 0,12 94,1552+ 0,34
75 - 93,99"5€ +0,06
920 - 94,15C"®+ 0,24
105 - 94,50+ 0,06
120 - 93,59+ 0,10

*Meédias seguidas da mesma letra minGscula na linha ou seguidas da mesma letra maidscula na coluna ndo

diferem estatisticamente entre si, pelo teste de Tukey, em nivel de 5% de probabilidade.



61

Quanto a saturagdo da cor analisada, ambos 0s ensaios apresentaram diminuicao
da saturacdo. Em 60 dias de armazenamento, as redugdes observadas no ensaio controle e no
ensaio 1 foram de 21,0 e 6,1 %, respectivamente. Isso demonstra que a adicdo de
maltodextrina contribui para uma menor reducdo da saturacdo da cor do pd. No final do
armazenamento do ensaio 1, houve diminuicdo de 8,38%, comparado ao valor encontrado

inicialmente.

Tabela 25 — Valores médios de chroma (C*) do po obtido por liofilizacdo da polpa de caja, durante o
armazenamento (n=3).

Dias Chroma (C*)
Ensaio controle Ensaio 1
0 24,747+ 0,29 21,35%°+0,02
15 23,53%2+0,04 21,58"°+ 0,15
30 23,83"%%+ 0,06 21,19"°+0,03
45 20,73+ 0,78 21,34+ 0,10
60 19,54°+ 0,05 20,0452+ 0,11
75 - 20,51%+0,17
20 - 19,91C°+0,37
105 - 20,42°°+0,13
120 - 19,56° + 0,08

*Médias seguidas da mesma letra mindscula na linha ou seguidas da mesma letra mailscula na coluna nédo
diferem estatisticamente entre si, pelo teste de Tukey, em nivel de 5% de probabilidade.

5.4.11 Higroscopicidade

Estdo representados, na Tabela 26, os valores médios de higroscopicidade da
polpa de cajd em pé integral e adicionada de maltodextrina, em funcdo do tempo de
armazenagem.

Foi verificado que a higroscopicidade dos p6s aumentou em ambos 0s ensaios
quando comparados o tempo final ao tempo inicial, mas ndo houve diferenca significativa no

ensaio controle.
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Tabela 26 — VValores médios e desvios-padréo da higroscopicidade do p6 obtido por liofilizagdo da polpa de cajé,

durante o armazenamento (n=3).

Higroscopicidade (%)

Dias
Ensaio controle Ensaio 1
0 12,93% + 0,40 8,51°"+ 0,66
15 15,44"+ 0,61 9,53%°°+ 0,45
30 14,272+ 0,93 11,45+ 0,77
45 13,67%+ 0,33 8,96°°’+ 0,31
60 13,78%+ 0,38 9,53%°°+ 0,09
75 - 10,295+ 1,20
90 - 9,45%°+ 0,38
105 - 10,72"%+ 0,82
120 - 10,408+ 0,51

*Meédias seguidas da mesma letra mindscula na linha ou seguidas da mesma letra mailscula na coluna nédo
diferem estatisticamente entre si, pelo teste de Tukey, em nivel de 5% de probabilidade.

A higroscopicidade do ensaio controle variou de 12,93 % no tempo inicial a 15,44
% no 30° dia. Ja no ensaio 1 esses valores foram de 8,51% a 10,72. Nos 120 dias de

armazenamento, o ensaio 1 apresentou um aumento de 22,20% para a variavel avaliada.

4.5 Isotermas de adsor¢ao

Na Tabela 27, encontram-se os parametros dos modelos, os erros médios relativos
e os coeficientes de correlacdo de cada ajuste, onde a temperatura variou de 25 a 40°C no po
de caja integral liofilizado e no p6 microencapsulado com 17 % de maltodextrina.

Os modelos mateméticos utilizados tiveram coeficientes de determinacéo (R?),
superiores a 96 %, com excecdo apenas, no modelo de BET para temperatura de 35°C no
ensaio 1.

Com excecdo dos modelos de BET e Oswin no ensaiol, e Henderson no ensaio
controle, os demais modelos tiveram erro relativo abaixo de 10 %. Segundo Silva et al. (2006)
pode-se considerar um modelo adequado para descrever um fendémeno em estudo quando este
obtiver um erro relativo abaixo de 10 %, sendo este parametro utilizado para definir os

modelos que melhor se adéquam neste estudo.
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Tabela 27 — Resultados dos ajustes dos dados experimentais das isotermas de adsorc¢do dos ensaios controle e 1.

. Temperatura Parametros
Modelo Ensaio °C) XMa Co K R(%) E (%)
25 0,093157 3,706509 0,996546 99,89 4,93
Ensaio 30 0,097170 3,5656875 0,991925 99,88 5,78
Controle 35 0,103441 3,175658 0,983965 99,88 6,08
40 0,115654 2,490971 0,970578 99,83 7,86
GAB
25 0,180074 0,638306  0,833847 99,85 7,67
Ensaio 1 30 0,185907 0,633639 0,836847 99,84 8,93
35 0,160242 0,727058 0,872862 99,82 9,42
40 0,162242 0,709725 0,889029 99,83 8,18
Xmg Cs n
25 0,082315 5,329566 1,299186 99,90 4,53
Ensaio 30 0,099812 3,5670052 1,368559 99,88 5,66
Controle 35 0,129597 2,241562  1,466524 99,86 6,39
40 0,144500 1,933333  1,494833 99,77 8,48
BET
25 0,104472 1,293306  1,451972 99,48 13,75
Ensaio 1 30 0,104722 1,269222  1,402389 99,46 14,12
35 0,204056 0,200556  0,357389 94,28 26,22
40 0,087000 1,508833 1,156333 99,60 11,12
a b
25 0,686000 2,753875 99,29 12,95
Ensaio 30 0,694062 2,740687 99,39 12,25
Controle 35 0,707375 2,741625 99,45 12,05
40 0,717877 2,717949 99,52 10,47
Henderson
25 0,744750 3,916500 99,89 6,02
Ensaio 1 30 0,732547 3,740203 99,90 6,57
35 0,714766 3,532734 99,91 6,14
40 0,692633 3,291305 99,92 4,18
a b
25 0,142730 0,808923 99,82 5,79
Ensaio 30 0,147041 0,799790 99,85 6,55
Controle 35 0,151702 0,787968 99,87 6,55
40 0,155875 0,785313 99,83 7,77
Oswin
25 0,097339 0,815547 99,55 13,62
1 30 0,099413 0,838046 99,55 13,98
35 0,101421 0,869290 99,60 13,21
40 0,104474 0,907042 99,65 10,93
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Portanto, para o ensaio controle os modelos de BET forneceu o melhor ajuste
para temperatura de 25 e 30 °C, GAB para 35 °C e Oswin para 40 °C, pois obtiveram 0s
menores erros médios. Ja no ensaio 1, o modelo de Henderson foi o mais adequado para a
predicdo das isotermas de atividade de &gua do p6 de caja liofilizado com 17 % de
maltodextrina por apresentar maior coeficiente de determinagdo e menor valor de erro médio
relativo. Estudando a atividade de agua do caja em pd microencapsulado com 15 % de
maltodextrina, Silva et al. (2006) citam o modelo de Henderson modificado por Cavalcanti-
Mata como o0 modelo que melhor representou 0s dados experimentais para este produto.

Quanto ao valor de Xm (umidade na monocamada) calculado pelo modelos de
GAB e BET, o ensaio 1 apresentou maiores valores para este parametro em relacdo ao ensaio
controle. O parametro Xm corresponde a quantidade de &gua fortemente adsorvida a sitios
especificos na superficie dos alimentos e é considerado um valor critico, acima do qual, a taxa
de algumas reacdes de degradacdo aumentam e a estabilidade da matriz alimentar diminui.
(COMUNIAN et al., 2011). O ensaio 1 apresentou-se mais estavel quanto a exposicdo a
umidade relativa, devido apresentar os maiores valores de umidade na monocamada de GAB
(Xmg). Houve também aumento na umidade presente na monocamada com o aumento da
temperatura em ambos 0s ensaios, com excec¢do do ensaio 1 no modelo de GAB. Este ndo ¢
um comportamento comum e, segundo Ferreira e Pena (2003), pode ser explicado por
modificagdes na estrutura fisica do produto, devido ao aumento da temperatura,
disponibilizando maior nimero de sitios ativos com afinidade por moléculas de dgua, ou um
aumento na solubilidade de solutos intrinsecos ao produto, fazendo com que maior nimero de
moléculas de agua fique retido na monocamada.

O valor da constante K representa uma medida das interacdes entre as
moléculas de multicamadas com o adsorvente. (CATELAM; TRINDADE; ROMERO, 2011).
Uma reducdo nesta constante foi observada com a adicdo de maltodextrina. O mesmo
comportamento foi citado por Canuto (2011), onde os valores foram reduzidos com o
aumento da concentracdo de maltodextrina.

Todos os parametros mencionados para 0os modelos de Henderson e de Oswin
(Tabela 4) se encontram dentro do esperado, uma vez que Blahovec (2004) afirma que o
modelo de Henderson deve apresentar a> 0 e b> 1 e, para o modelo de Oswin,a>0e 1 >Db
> 0. Ter referidos parametros dentro desses intervalos, indica que ndo ha ponto de inflexdo na
curva e, sendo assim, ndo ha mudancas na concavidade das fungdes; logo, esses parametros

possuem consisténcia matematica e fisica (Alcantara et al., 2009).
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Nos gréaficos 2 a 5, estdo apresentadas as isotermas de adsor¢do de umidade
para o po de caja do ensaio controle nas temperaturas de 25,30, 35 e 40 °C, respectivamente.
As isotermas apresentaram forma caracteristica do tipo 11, de acordo com a classificagdo da
IUPAC (1985). As mesmas formas de isotermas foram obtidas por Silva, Silva e Pena (2008),
estudando o comportamento higroscopico do acai e cupuagu em pd, onde justificam que este

comportamento € caracteristico de materiais ricos em carboidratos.

Grafico 2 — Isotermas de adsor¢do do Ensaio controle a 25 °C para diferentes modelos matematicos.

1,0
O  Experimental
— GAB

0,8 — BET
— Henderson

o
(2]

=
~

Xqug de H20/Kg de m atéria seca)

0,2

1,0

Aw



Grafico 3 — Isotermas de adsorgdo do Ensaio controle a 30 °C para diferentes modelos matematicos.
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Gréfico 4 — Isotermas de adsorcao do Ensaio controle a 35 °C para diferentes modelos matematicos.
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Grafico 5 — Isotermas de adsor¢ao do Ensaio controle a 40 °C para diferentes modelos matematicos.
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As isotermas de adsorcdo do ensaio 1, assim como as do ensaio controle, podem
ser classificadas como sendo do tipo Il segundo IUPAC (1985), como representadas nos
Graficos 6 a 9. Em ambos 0s ensaios, ocorreu um aumento os valores experimentais da
umidade de equilibrio (Xeq) dos po6s de caja, com o aumento da atividade de &gua em
temperatura constante. A partir de atividade de &gua em torno de 0,8, os modelos comportam-

se diferentemente entre si.



Grafico 6 — Isotermas de adsor¢do do Ensaio 1 a 25 °C para diferentes modelos matematicos.
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Gréfico 7 — Isotermas de adsorcdo do Ensaio 1 a 30 °C para diferentes modelos matematicos.
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Grafico 8 — Isotermas de adsorc¢do do Ensaio 1 a 35°C para diferentes modelos matematicos.
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Gréfico 9 — Isotermas de adsorcdo do Ensaio 1 a 40 °C para diferentes modelos matematicos.
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No Ensaio controle, a partir de uma atividade de &4gua em torno de 0,45 a
temperatura comega a exercer efeito sobre as isotermas, observando-se um aumento da
umidade de equilibrio com o aumento da temperatura (Gréfico 10). Enquanto no Ensaio 1, o
efeito da temperatura foi evidenciado a partir de uma atividade de agua em torno de 0,55
(Gréfico 11). Essa diferenca pode ocorrer devido a adigdo de maltodextrina ao produto.

A partir destes pontos observa-se que as isotermas passam a apresentar um efeito
exponencial, com o0 aumento progressivo da quantidade de umidade retida pelos produtos. Isto
mostra que torna-se necessario um maior cuidado no armazenamento em ambientes com
umidade relativa superiores em tono de 50 %, recomendando-se a utilizacdo de embalagens
que oferecam resisténcia a passagem de umidade, evitando o ganho excessivo de umidade

pelos produtos.

Gréfico 10 — Aplicacdo dos melhores modelos matematicos das isotermas de adsor¢do do ensaio Controle em
diferentes temperaturas.
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Grafico 11 — Aplicacdo do melhor modelo matematico das isotermas de adsor¢do do ensaio 1 em diferentes
temperaturas.
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Determinando a higroscopicidade do caja em p6, com 10% de maltodextrina e 5
% de amido modificado, por meio da secagem por spray dryer, Anselmo et al. (2006)
relataram que quanto menor a temperatura, para uma mesma umidade relativa do ar ou
atividade de agua, maior foi o teor de agua do caja em po, assim como também no estudo de
Catelam, Trindade e Romero (2011), que utilizaram maltodextrina e outros aditivos na
desidratacdo da polpa de maracuja por spray dryer e liofilizacdo. Este comportamento foi
evidenciado nos ensaios até atividade de agua proxima a 0,4, onde a partir desta faixa, mudou
tal comportamento, ocorrendo um aumento na umidade de equilibrio com o aumento da
temperatura.

Analisando os as curvas apresentadas nos Graficos 12 a 15, observa-se que em
uma mesma atividade de agua os valores de Xeq obtidos no ensaio 1, sdo menores que os do
ensaio controle, sendo este comportamento evidenciado em todas as faixas de atividade de
agua. Acompanhando o comportamento do mamao em po liofilizado, Canuto (2011) observou
os valores de X decresceram com o0 aumento da concentracdo de maltodextrina,
demonstrando assim que a adi¢cdo deste agente carreador reduz a higroscopicidade
proporcionalmente a sua concentracdo. Wang e Zhou (2012) também atribuem a reducdo da

higroscopicidade do p6 de molho de soja a adicdo de maltodextrina ao produto.
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As isotermas dos pos de caja apresentaram um comportamento semelhante entre

0s ensaios independente da temperatura analisada.

Grafico 12 — Isotermas de adsorc¢éo a 25 °C: melhor modelo em cada ensaio.
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Gréfico 13 - Isotermas de adsorcdo a 30 °C: melhor modelo em cada ensaio.
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Grafico 14 - Isotermas de adsorcdo a 35 °C: melhor modelo em cada ensaio.
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Gréfico 15 — Isotermas de adsorgdo a 40° C: melhor modelo em cada ensaio.
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5 CONCLUSAO

O ensaio 1 foi 0 que apresentou menor umidade, sendo utilizadas no processo 24
horas de liofilizacdo e 17 % de maltodextrina .

A polpa de caja pode ser considerada &cida devido seu baixo pH e elevada acidez,
com consideraveis teores de carotendides totais e cido ascorbico.

O po de caja liofilizado, em ambos os ensaios, apresentou baixos valores de
umidade e atividade de &gua. E quanto as caracteristicas fisicas, 0 ensaio 1, obteve menor
higroscopicidade e grau de “caking”.

O ensaio controle apresentou estabilidade de 60 dias de armazenamento,
diferentemente do ensaio 1, que manteve boas caracteristicas em todo periodo estudado.

Durante o armazenamento foi observado aumentos na atividade de agua,
umidade, valor da coordenada a* e higroscopicidade, em ambos 0s ensaios. J& em contedos
como polifendis extraiveis totais, acido ascorbico, aglcares redutores, acidez total titulavel,
houve reducéo destes valores em fungdo do tempo.

A utilizacdo do agente adjuvante proporcionou menores perdas precentuais de
constituintes fisico-quimicos, mantendo uma melhor estabilidade quando comparado ao pé
integral.

As isotermas de adsorcdo para 0 caja em pO apresentaram um comportamento
tipico de isotermas do tipo IlI.

Os modelos de BET, GAB e Oswin podem ser utilizados com boa precisdo na
predicdo dos dados de adsorcdo do p6 de caja integral (Ensaio controle), enquanto o modelo
de Henderson apresentou-se como o melhor modelo matematico para ajustes nas isotermas do

po de caja adicionado de maltodextrina (Ensaio 1).
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