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RESUMO

O objetivo desta pesquisa foi a obtencdo de p6 a partir da polpa de acerola integral por dois
meétodos de secagem (spray-dryer e liofilizagdo), assim como a determinacdo da estabilidade
fisico-quimica e caracteristicas higroscopicas e morfologicas. As polpas de acerola foram
adquiridas no comercio de Fortaleza-CE. Caracterizou-se a polpa e 0s pds quanto a
parametros fisico-quimicos e colorimétricos e morfoldgicos. O estudo da estabilidade dos p6s
foi realizado em trés embalagens distintas por um periodo de 90 dias. Determinou-se ainda as
isotermas de adsorcdo. Os resultados indicaram condi¢des 6timas de secagem em spray-dryer
utilizando temperatura de secagem de 154°C e concentragdo de maltodextrina na polpa de
17,1%, enquanto para o liofilizador, 19,1% de maltodextrina com tempo de liofilizacio de 24
horas. Todos os parametros fisico-quimicos avaliados na polpa integral sofrem variagdo apos
secagem. A secagem em spray-dryer gerou pé com menor umidade, e a liofilizacdo gerou um
pO mais higroscépico, com maior grau de caking, e melhor preservacéo da cor, sendo o pH
um parametro de pequena variacdo. O estudo da estabilidade das polpas de acerola em po
obtidas por diferentes métodos de secagem permitiu observar aumento da umidade e das
coordenadas a* e b* e diminuicdo do acido ascorbico e luminosidade. O uso de embalagens
laminada e laminada a vacuo mostrou-se eficaz para a manutencdo da umidade e
higroscopicidade dos pds, com menor perda de acido ascorbico para a embalagem laminada a
vacuo. O modelo de BET melhor se ajustou as isotermas de adsorcao o pé de polpa de acerola
liofilizado, enquanto para o spray-dryer o modelo de Oswin melhor se ajustou a 25°C, e 0
modelo de Henderson para 35 e 45°C. A caracterizacdo morfologica mostrou pelas analises de
Microcopia Eletrénica de Varredura (MEV), Difracdo de Raios-X (DRX) e Espectroscopia de
Infravermelho com Transformada de Fourier (FTIR-ATR) que o processo de liofilizacdo gera
um p6 amorfo e que a adicdo de maltodextrina protege a estruturadas amostras e permite uma
menor absorcdo de umidade, ainda mostra composicao similar entre as amostras, e que uma

maior absorbancia € obtida em amostra integral liofilizada.

Palavras-chave: acerola, liofilizacdo, spray-dryer, higroscopicidade, MEV.



ABSTRACT

The objective of this research was to obtain powder from the pulp of integral acerola two
drying methods (spray-dryer and freeze drying), and the determination of physical and
chemical stability and hygroscopic and morphological characteristics. Acerola pulps were
acquired in the trade of Fortaleza. The pulp was characterized and post as the
physicochemical, colorimetric and morphological parameters. The study of the stability of the
powders was carried out in three distinct packaging for a period of 90 days. The adsorption
isotherms were also determined. The results indicated optimal conditions for drying spray-
dryer using drying temperature of 154 °C and the pulp concentration maltodextrin 17,1%,
while in the lyophilizer, 19,1% maltodextrin with lyophilization time of 24 hours. All
physico-chemical parameters evaluated in the whole pulp undergo change after drying. The
drying spray-dryer powder generated with lower humidity, and lyophilization produced a
more hygroscopic powder, with a greater degree of caking, and better color preservation, the
pH being a parameter of small variation. The study of the stability of acerola pulp powder
obtained by different drying methods allowed us to observe increased humidity and
coordinate a* b* and decreased ascorbic acid and brightness. The use of laminated packaging
laminate vacuum was effective to maintain moisture and hygroscopic powder, with less loss
of ascorbic acid for packaging laminda vacuum. The BET model best fit the adsorption
isotherms of the lyophilized powder acerola pulp, while for the spray-dryer model Oswin
better adjusted to 25 °C, and Henderson model for 35 and 45 °C. Morphological
characterization showed by analysis of Microcopia Scanning Electron (SEM), X-ray
diffraction (XRD) spectroscopy and Fourier Transform Infrared (FTIR-ATR) that the
lyophilization process generates an amorphous powder and adding maltodextrin protects the
frame of samples and permits lower moisture absorption also show similar composition

between samples, and a higher absorbance obtained is lyophilized in the whole sample.

Keywords: acerola, freeze-drying, spray-dryer, hygroscopicity, MEV.
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1. INTRODUCAO

O Brasil produz cerca de 43 milhGes de toneladas de frutas ao ano,
proporcionando ao pais uma diversidade na producdo de frutos tropicais, subtropicais e de
clima temperado. Essa condic¢do confere ao Brasil um destague no mercado mundial de frutas
frescas e processadas, sendo o terceiro maior produtor de frutas, perdendo apenas para China
e india (IBRAF, 2012).

A acerola é um fruto tropical de grande potencial econdmico e nutricional, cujo
interesse agroindustrial deve-se, principalmente, ao seu alto contetdo de vitamina C, que
associada com os carotendides e antocianinas presentes destacam este fruto no campo dos
alimentos funcionais, uma vez que estes compostos capturam os radicais livres no organismo
humano (MESQUITA,; VIGOA, 2000). Além disso, pode-se destacar o seu facil cultivo, o
sabor e aroma agradaveis e a grande capacidade de aproveitamento industrial, que viabiliza a
elaboracdo de varios produtos (FREITAS et al, 2006).

O nordeste brasileiro apresenta aspectos de clima e solo que propiciam o cultivo
da acerola, destacando-se assim, como a regido de maior producao de acerola no Brasil, sendo
0 estado da Paraiba detentor da maior producéo e Pernambuco o segundo maior exportador de
acerola (CARVALHO, 2000). O consumo deste fruto pode ser na forma in natura, congelada,
polpas, sucos, geleias e compotas (FREITAS et al, 2006); utilizada ainda em pd no
enriquecimento de sucos e outros alimentos dietéticos e na forma de alimento nutracéutico
(CARPENTIERI-PIPOLO et al, 2002). Devido ao crescimento do consumo e producéo de
acerola nos ultimos anos e a sua alta perecibilidade, torna-se essencial o conhecimento de

processos de transformacédo e conservacgdo desse fruto.

Os principais problemas no setor da acerola sdo a elevada perecibilidade dos
frutos apoOs a colheita e durante o processo de comercializacdo, além da necessidade da
preservacdo das caracteristicas sensoriais e nutricionais tanto da fruta “in natura” como de
seus derivados durante o periodo de armazenamento (TANAKA, 2007). Assim, a secagem €
um dos processos disponiveis para a aplicacdo na indudstria de polpas de frutas, concentrando
0s principios da matéria-prima e habilitando o produto para o armazenamento por longos
periodos sob condicBes de transporte, armazenamento e embalagem adequada, para que se

mantenham as caracteristicas obtidas na secagem do produto (GOMES et al, 2004).
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A secagem prolonga a vida de prateleira dos alimentos por meio da reducdo da
atividade de agua, inibindo o crescimento microbiano e a atividade enzimatica, oferecendo
um produto conveniente para o consumidor e/ou ingredientes mais facilmente manuseados
para 0s processadores de alimentos (FELLOWS, 2006). A secagem ocorre por meio de
aplicacdo de calor, como é o caso da secagem em spray dryers, ou ainda pode-se obter um
efeito conservante semelhante com a remocéo de &gua sem aquecimento do alimento, na

liofilizacdo. Ambas as tecnologias permitem processar a fruta na forma de po.

Segundo Gomes et al (2002), o pé produzido pela secagem resulta em um
material com caracteristicas distintas da polpa liquida que o gerou, necessitando ser analisado
suas propriedades quanto a qualidade e ao valor nutricional, pois estas influenciardo as etapas
de processamento, embalagem e no armazenamento do po6. Dentre as propriedades dos pos
que podem ser determinadas temos o contetdo de acido ascorbico, o teor de umidade, o pH,
acidez, acucares, higroscopicidade, grau de caking, isotermas de adsorcdo/dessorcdo, dentre

outros.

Os estudos sobre as curvas de adsorcdo do pO de acerola sdo escassos. Estas
auxiliam quanto a predicdo do tempo de secagem, da vida de atil em uma determinada
embalagem e dos requisitos basicos necessarios para que se possa embalar um produto, e
ainda a caracterizacdo de um produto, no equilibrio, quando o mesmo € constituido por
componentes de atividade de agua (a,) diferentes (PENA et al, 2000). Ainda permite a
descoberta das condicbes de formulacdo (adicdo do adjuvante maltodextrina) e de

armazenamento (quanto a umidade relativa e temperaturas).

Apesar da existéncia de grande variedade de frutas tropicais, poucas sao
destinadas ao processamento em escala comercial. Isso se deve muitas vezes pela falta de
conhecimento técnico sobre seu manuseio, condi¢cdes de processo, temperaturas e umidades
relativas de armazenamento adequadas, aspectos estes importantes para a conservacdo desses
produtos. Os estudos sobre a estabilidade de polpas e sucos de acerola sdo diversos, porém
quase nenhum estudo sobre a estabilidade da acerola em p6. Portanto, pesquisas sobre
técnicas de processamento de frutas sdo um importante instrumento para melhorar as
exportacOes brasileiras no setor, uma vez que visam assegurar um maior valor agregado ao

produto e a busca de novos mercados.

O objetivo principal desta pesquisa € obter e avaliar a influéncia dos métodos de

secagem (aspersdo em spray-dryer e lioflizacdo) sobre os pardmetros de qualidade do pé
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obtido a partir de polpa de acerola integral. A fim de verificar as diferencas fisico-quimicas
do pd de acerola entre dois métodos de secagem (Aspersdo em Spray-dryer e Liofilizagdo);
avaliar a adicdo de um agente adjuvante de secagem (maltodextrina); estudar a estabilidade
desse po, através de analises fisico-quimicas, destacando-se o comportamento de vitamina C e
ganho de umidade do p6 ao longo da estocagem com trés diferentes condi¢fes de embalagem;
determinar as isotermas de sorcdo, utilizando modelos matematicos encontrados na literatura,
tais como, GAB, BET, Henderson e Oswin; obter melhores condi¢des de armazenamento com
relacdo a umidade relativa, temperatura do ar ambiente; e descrever por microscopia, difracdo
de raio X e infra-vermelho as diferencas estruturais dos pds adicionados de maltodextrina e

submetidos aos diferentes métodos de secagem.
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3. REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1. Producéo e exportacdo de frutos e acerola no Brasil

A producdo mundial de frutas se caracteriza pela grande diversidade de espécies
cultivadas e tem apresentado um crescimento continuo. A presenca brasileira no mercado
externo se d& com oferta de frutas tropicais e de clima temperado durante boa parte do ano, o
que é possivel pela extensdo territorial do pais, posicdo geografica e condi¢Ges de clima e solo
privilegiadas. Com isso, o Brasil ocupa a terceira coloca¢do no ‘“ranking” da produgdo
mundial de frutas e é responsavel por 5,5% do volume colhido, perdendo apenas para China e
india (ANDRADE, 2012).

As frutas tém apresentado importancia crescente no pais, tanto no mercado interno
como no externo. Em 2012, o valor das exportacGes de frutas frescas foi de U$ 910 milhdes,
quase 50,0% maior do que o valor de 2011, que foi de U$ 634,5 milhdes (BRASIL, 2013).
Mas, este ano, de janeiro a setembro, as vendas foram 10% menores do que no mesmo
periodo do ano passado (AGRICULTURA RURAL, 2014).

Grande parte da producéo € destinada ao mercado interno, com grande potencial a
ser explorado, de maneira que 0 mercado externo consumidor de frutas é promissor, no
entanto, é cada dia mais exigente (OLIVEIRA; FILHO, 2012). Diversas sdo as causas que
explicam o fato de pequena parcela das frutas serem destinadas a exportacdes, tais como: 0s
altos requisitos de qualidade; restricOes fitossanitarias; barreiras protecionistas; assimetria de
informac0es; falta de coordenacdo dos produtores; pouco incentivo em divulgacdo e em
pesquisa e; falta de apoio do Governo (LACERDA et al,2004).

O nordeste possui excelentes condicdes de clima e solo para a producao de frutas
tropicais, além de localizacdo estratégica para grandes centros consumidores mundiais de
fruta fresca (OLIVEIRA; FILHO, 2012). Isso fez do Ceara, em 2013, o 4° produtor brasileiro
de frutas e 3° exportador brasileiro de frutas (US$ 108,1 milhdes) com uma area total plantada
de 545,2 mil hectares e producao total de 2.296,0 mil t/ano (ADECE, 2013).

Os primeiros plantios comerciais de acerola no Brasil foram instalados na década
de 80, amparados pelo mercado japonés que despontou o interesse pela fruta no mercado

nacional, absorvendo a produgcdo de polpas e frutos congelados (TANAKA, 2007).
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Atualmente a area cultivada no Brasil € estimada em cerca de 10.000 ha, com destaque para a
Bahia, Ceard, Paraiba e Pernambuco, que juntos detém mais de 60% da produgdo nacional
(CEPLAC, 2012). O Ceard em 2013 produziu 16.527 toneladas de acerola, a partir de uma
area plantada de 2.854 (ha) e &rea colhida de 2.844 (ha), gerando um rendimento médio de
5.811 (kg/ha), proporcionado ao estado um valor bruto de R$ 20.542.580 (ADECE, 2013).
Maior parte desta producdo é absorvida pelas indlstrias de processamento e exportada para
diversos paises da Europa, Japdo, Estados Unidos e Antilhas, na forma de polpa ou frutos
congelados e suco integral (RITZINGER; RITZINGER, 2011).

3.2. Acerola (Malphighiaemarginata, D. C.)

A aceroleira ¢ uma frutifera originada das llhas do Caribe, América Central e
Norte da América do Sul. O Brasil teve a acerola introduzida no estado de Pernambuco, pela
Universidade Federal Rural de Pernambuco (UFRPE), em 1955, por meio de sementes
oriundas de Porto Rico, de onde se espalhou para o Nordeste e para outras regides do Pais
(RITZINGER; RITZINGER, 2011).

A acerola é comercialmente cultivada no Brasil, Porto Rico, Cuba e Estados
Unidos (URATA, 1994). A maior dificuldade na difusdo e comercializacdo de acerola in
natura é sua curta vida util, visto que a transicdo entre o desenvolvimento e a senescéncia
envolve producdo autocatalitica de etileno, aumento na respiracdo e conducdo do
amadurecimento. Portanto, durante todo o periodo pds-colheita, os frutos mantém os
processos fisiologicos ativos sofrendo reacGes metabdlicas, tais como elevacdo da taxa
respiratoria, sintese de etileno, degradacdo de clorofila e desenvolvimento de pigmentos
carotenoides e flavonoides, que causardo modificagdes na pigmentacdo; solubilizacdo de
pectinas e hidrolise de polissacarideos da parede celular e de reservas, que levara a
modificagdes na textura, interconversdo de acucares, sintese de compostos volateis
(aromaticos), modificando sabor e aroma, aléem de se observar um decréscimo de vitamina C.
O conhecimento dessas reagdes ira auxiliar no emprego de técnicas adequadas de manuseio e
aplicacdo de tecnologias adequadas na cadeia de comercializacdo, que permitam
melhoramento da qualidade (externa e interna) do produto e seu comportamento com relacdo
ao armazenamento adequado, objetivando prolongamento da vida util (CHITARRA;
CHITARRA, 2005).
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3.2.1 Caracteristicas fisicas, fisico-quimicas e nutricionais da acerola.

Os frutos da aceroleira sdo drupas, com epicarpo (casca) fino, mesocarpo (polpa)
carnoso e suculento, e endocarpo constituido de trés carocos triangulares, alongados, com
textura de pergaminho e superficie reticulada, podendo ou ndo conter uma semente cada. A
forma do fruto pode ser redonda, oval ou achatada, e o peso pode variar de 3 a 16 g. A cor da
casca do fruto varia de acordo com a maturidade, quando imaturo normalmente apresenta-se
verde, alvacenta ou verde-arroxeada. Em frutos maduros, a cor da casca pode apresentar-se
vermelho-amarelada, vermelho-alaranjada ou vermelho a vermelho-plrpura. A cor da polpa
varia entre amarela, alaranjada e vermelha (RITZINGER; RITZINGER, 2011).

Segundo Freitas et al. (2006), a acerola € um fruto climatérico, com elevado pico
da taxa respiratoria (900 mL CO, kg™.h), mas com uma baixa taxa no pico de producéo de
etileno (3 pL CoH4 kg™.h). A Tabela 1 apresenta os valores médios de pH, sélidos soltveis
totais (SST) e acidez total titulavel (ATT) de acerolas, segundo diferentes autores. Na qual
podemos observar que o pH é um parametro de baixa variabilidade em acerolas, e 0s teores de
solidos solUveis totais e acidez titulavel possuem uma ampla faixa de variagcdo, devido a
localizagdo dos pomares, variedade, e as plantas possuirem habito de crescimento

diferenciado e producéo de frutas quantitativa e qualitativamente heterogénea.

Tabela 1 - Valores de pH, solidos sollveis totais (SST) e acidez total titulavel (ATT) de acerolas, segundo
diferentes autores.

Autores pH SST (° Brix) ATT (%)
MATSUURA et al. (2001) 3,08 a 3,57 6,0a11,6 0,69 a1,65
LIMA et al. (2002) 3,11a341 7,00 28,43 1,04a1,87
FRANCA & NARAIN (2003) 3,18a3,53 5,70a6,50 -

CHAVES et al. (2004) 34a36 6,5a7,10 1,082 1,65
GODOQY et al. (2009) 3,29 a 3,60 7,88a8,84 0,83a1,35
MACIEL et al. (2010) 29a35 6,33 a 11,46 -

SILVA et al. (2011) 3,32a3,40 6,63 a 7,05 1,47a1,73

O principal atrativo da acerola é o seu elevado teor de vitamina C, a fruta é
também rica em outros nutrientes como carotenoides, precursores da vitamina A, tiamina,
riboflavina e niacina, acido pantoténico, calcio, ferro e magnesio (SCHIMIDT et al, 2012).

Destaca-se também pela presenca de antocianinas, tornando o produto interessante do ponto
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de vista de alimento funcional, uma vez que estes compostos capturam os radicais livres no
organismo humano (MESQUITA; VIGOA, 2000).

Além disso, € um alimento de baixo valor caldrico, caracteristicas que tém
valorizado o produto no mercado e provocado aumento de consumo (RITZINGER,;
RITZINGER, 2011). Como fonte de vitamina C, a acerola supera frutos como a goiaba, a
laranja, o limdo e o caju (KNIGHT, 1980). Como fonte nutricional € capaz de suprir as
necessidades diérias de vitamina C de uma pessoa adulta normal (45mg), com apenas 3 frutos
médios (BLISKA; LEITE, 1995). Segundo Aranha et al (2004), foi observado que 0 consumo
de acerola, 500 mg de vitamina C, durante 20 dias foi satisfatorio na normalizacdo dos niveis

séricos desta vitamina em idosos.

Os valores de vitamina C na acerola podem apresentar grandes variagcdes de
acordo com a variedade (aspecto genético), o estagio de maturacdo do fruto, a época do ano
da colheita, os métodos culturais, a fertilidade e disponibilidade de nutrientes do solo e o
clima (temperatura, precipitacdo pluvial, insolacdo) do local de cultivo (MATSUURA et al.,

2001). A Tabela 2 reporta alguns resultados encontrados na literatura para este parametro.

Tabela 2 — Teor de vitamina C por autores.

Autores Vitamina C (mg de acido ascérbico .100 g™)
MATSUURAet al. (2001) 835 a 1820
LIMA et al(2002) 1066,66 a 1845,79
CHAVES et al. (2004) 1021 a 1822
GODOQY et al. (2009) 911,96 a1191,90
MACIEL et al. (2010) 750 a 1678
SILVAet al. (2011) 2789,89 a 3151, 91

Segundo Braga et al (2010), a vitamina C inibe a sintese quimica de nitrosaminas,
importante fator de risco para cancer do estbmago. A inibicdo ocorre no contetdo gastrico,
mas a inibicdo ndo é completa até que a ingestdo atinja cerca de 1.000 mg. Estudos
epidemioldgicos e ensaios clinicos sugerem que uma ingestdo de vitamina C muito maior do
que a recomendacdo de 60 a 90 mg por dia, pode reduzir o risco de doencas crdnicas como
problemas cardiacos e cancer, especialmente quando combinados com alta ingestdo de

vitamina E.
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3.2.2 Produtos da acerola

A acerola é uma excelente fruta do ponto de vista industrial, podendo ser aplicado
em diversos produtos. Pode ser consumida na forma de geleias e compotas; utilizada no
enriquecimento de sucos e outros alimentos dietéticos, na forma de alimento nutracéutico, tal
como, cépsulas ou comprimidos, bebidas para esportistas, etc. (CARPENTIERI-PIPOLO et
al, 2002). Ainda, segundo Mata et al. (2005), a acerola em pé também pode ser utilizada na
elaboracdo de produtos como doces, biscoitos e pdes. Além de poder ser consumida inclusive
na forma de suco (integral, concentrado, liofilizado), licor, soft drink, bombons, goma de
mascar, néctares, puré, sorvetes, cobertura de biscoitos, refrigerantes, etc. No entanto, as
formas mais comuns de comercializacdo da acerola sdo o fruto in natura, a polpa congelada e
0 suco engarrafado (FREITAS, et al, 2006).

Durante o processamento e armazenamento dos produtos de acerola ocorrem
perdas de acido ascorbico, variando de acordo com o processo e equipamentos utilizados. No
entanto, mesmo apos 0 processamento da acerola os produtos obtidos ainda, retéem um alto
conteddo de vitamina C, desde que a matéria prima utilizada seja rica nesta vitamina
(FREITAS et al, 2006).

A acerola em po desidratada por meio do calor apresenta uma concentracgdo final
de vitamina C da ordem de 14%-17%, em base seca, com valores de mercado na ordem de
US$ 30 o quilograma, valorizando o produto, o que permite atingir novos mercados (ROSA et
al, 2006).

Pimentel et al (2001) realizaram um estudo de estabilidade da vitamina C em
polpas de acerola congeladas e mantidas sob temperatura de -20°C, polpas com tratamento
térmico (90°C por 15 minutos) e polpas com aditivo (0,08% benzoato de sodio); apds seis
meses de armazenamento houve perda desta vitamina de 14,93% na polpa congelada, 28,97%

da que sofreu tratamento térmico e 33,77% naquela com aditivo.

A estabilidade desses produtos vai depender das alteracdes fisicas, quimicas,
microbioldgicas, nutricionais ocorridas durante o processamento, estocagem e distribui¢do do
alimento, quando este estd exposto a varias condicdes tais como temperatura, umidade,
oxigénio, luz, que podem levar a sua degradacdo. Assim, é importante o estudo que se
determine o periodo de tempo em que as interagdes quimicas, enzimaticas e microbiologicas

ndo comprometam a qualidade do produto causando alteraces sensoriais, microbiologicas e
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nutricionais indesejaveis, mantendo assim a estabilidade do produto. Além da identificacdo e
quantificacdo dos atributos que se alteram durante o armazenamento a fim de monitorar a
perda de qualidade (MOURA, 2010).

3.3. Secagem de alimentos

Dentre os métodos primitivos de preservacdo de alimentos, a secagem foi uma das
primeiras utilizadas pelo homem (TANAKA, 2007). O objetivo principal da secagem é
prolongar a vida util através da redugdo da atividade de &gua, inibindo o crescimento de
microrganismos e atividade enzimatica. A diminui¢do da massa dos produtos, pela reducdo do
contetdo de agua, reduz os custos de transporte, embalagem e armazenamento (FELLOWS,
2006). Em muitos casos o alimento seco torna-se uma questdo de conveniéncia, facilitando

Seu manuseio e preparo.

A secagem é um processo que pode ser aplicado na industria de polpas de frutas,
concentrando os principios da matéria-prima e habilitando o produto para 0 armazenamento
em condi¢Ges ambientais por longos periodos (GOMES et al, 2004). Além disso, a secagem
das frutas pode significar uma reducéo nas perdas pos-colheita das mesmas aumentando seu

tempo de conservacdo além do aumento do valor agregado ao produto.

Contudo, o fendmeno da secagem nao pode ser generalizado para materiais
biolégicos, pois possuem caracteristicas préprias e propriedades que podem sofrer
importantes alteracGes durante este processo. As caracteristicas especificas de cada produto,
associadas as propriedades do ar de secagem e ao meio de transferéncia de calor adotado,
determinam diversas condicGes de secagem (PARK et al, 2001). A escolha adequada do
equipamento de desidratacdo é fundamental, para a obtencéo de produtos finais adequados, de

boas caracteristicas e estaveis quanto a conservacdo do mesmo (ROSA et al, 2012).

Segundo Ordofiez (2005), desidratacdo ou secagem € definido como a extracao
deliberada, sob condicdes controladas, a 4gua que os alimentos contém, e segundo Fellows
(2006), desidratacdo € a aplicacdo de calor sob condi¢cdes controladas para remover, por
evaporacdo, a maioria da agua presente em um alimento, ou no caso da liofilizacdo, por
sublimacdo. No entanto, a maioria dos métodos de secagem de alimentos envolve a aplicacéo

de calor tais como secagem por atomizagao (“spray-dryer”) e secagem em leito de jorro. A
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escolha do método vai depender do tipo de alimento a ser desidratado, do nivel de qualidade

que se deseja obter e de um custo que possa ser justificado (MOURA, 2010).

Entretanto, a transferéncia de calor e de massa entre o ar de secagem e o produto é
fendmeno comum a qualquer condicdo de secagem. O processo de secagem, baseado na
transferéncia de calor e de massa, pode ser dividido em trés periodos e representado por trés
curvas tipicas, conforme mostrado na Figura 1. No periodo 0 (zero) temos a estabilizaco
entre a superficie do produto e as condi¢Bes do ar de secagem. Na etapa seguinte, temos o
periodo 1, chamada etapa de equilibrio, na qual a agua sai do alimento na mesma proporcéo
em que ocorre 0 aquecimento, a uma velocidade de secagem constante. Na etapa 2, temos o
periodo de velocidade decrescente no qual a movimentacdo de agua para a superficie do

alimento cai, a pressdo de vapor na superficie diminui e comeca a secar.

Figura 1- Curvas tipicas de secagem.
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Fonte: o autor (2014)

A curva A representa a evolucdo do conteldo de &gua durante a secagem,
relacionando o contetido de umidade do produto em base seca (X) com a evolucdo do tempo
de secagem (t), no qual temos a elevacdo da temperatura do produto e da pressao de vapor da
agua que resultam na diminuicdo do teor de agua do produto com o decorrer do tempo. A
curva B representa a velocidade (taxa) de secagem do produto, variagdo do conteddo de
umidade do produto (dX/dt) em relacdo ao tempo (t), na qual inicialmente se tem uma elevada
taxa de secagem devido retirada de agua da superficie do produto, alcangcando, no trecho “1”,
taxa de secagem constante na qual a agua a superficie do produto é suficiente para

acompanhar a evaporagdo, entrando em uma taxa decrescente no trecho “2”, no qual a
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propor¢do de &gua que sai do produto é inferior ao aquecimento. A curva C representa a
variacdo da temperatura do produto durante a secagem. Nela, a temperatura do produto
aumenta, atingindo a temperatura do ar de secagem, a quantidade de &gua presente na
superficie do produto é menor, reduzindo-se, portanto, a transferéncia de massa. Quando o
produto atinge o ponto de umidade de equilibrio em relacdo ao ar de secagem, o processo é
encerrado (PARK et al, 2001).

Embora a secagem dos alimentos traga beneficios de conservagdo, devido a baixa
atividade de 4&gua atingida, esses produtos necessitam nas fases de transporte e
armazenamento, de embalagem adequada, que mantenham as caracteristicas do produto
obtidas na secagem (GOMES et al, 2004). Devido a alta concentracdo de vitamina C na
acerola e, consequentemente, na forma de pd, torna-se necessario que o tipo de embalagem e
as condicOes de armazenamento sejam Otimas, evitando ao maximo a degradacdo desta

vitamina.

Tanaka (2006) diz que estudos realizados com o po obido de suco de acerola
desidratado a menos de 1% de umidade contém entre 10 e 30% de vitamina C, devendo ser
armazenado em atmosfera seca (5 a 10% de umidade relativa), podendo ser armazenado por
12 meses a temperatura ambiente com perdas de vitamina C inferiores a 5%. O produto
acondicionado em embalagem aluminizada e estocado sob condigdes ambientes, apresentou
boa estabilidade quanto a cor e ao teor de vitamina C; ap0s 6 meses as perdas verificadas para
as ambas caracteristicas foram da ordem de 10%. Em suco de acerola liofilizado, o contetudo
de vitamina C diminuiu com o0 aumento da temperatura e da atividade de agua, na qual para a

atividade de agua a partir de 0,7 a perda de vitamina C é mais acentuada.

Tecnologias de secagem permitem processar a fruta na forma de pé, fazendo com
que o fruto, que antes era consumido s6 em sua época de safra, hoje possa ser consumido em
qualquer periodo do ano (MATA et al, 2005). Neste aspecto produtos em p6 encontram larga
aplicacdo em diversas formulagdes alimenticias de preparo instantaneo e sdo de féacil

utilizacdo em operacdo de adicdo e mistura em escala industrial (FELLOWS, 2006).
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3.3.1. Secagem por Aspersdo em Spray- Dryer

A secagem por "spray drying", teve seus primeiros passos na metade do século
XVII1, quando foi patenteada a primeira operacao de secagem de ovos (1865). Porém, o inicio
de sua utilizagdo como processo a nivel industrial data da década de 20.

Sua eficacia esta baseada no principio do aumento de area de contato entre o
material a ser seco e 0 agente dessecante, ou seja, 0 ar quente. Contudo, apenas uma boa area
de contato ndo é suficiente para assegurar uma secagem eficiente, fazendo-se necessario
fornecer energia para vaporizacao do liquido (agua) e também dessecante (ar) suficiente para
absorver toda a umidade. Este tipo de secagem possui 0 grande diferencial de possibilidade de
obtencdo dos produtos diretamente na forma de pd, eliminando as etapas posteriores de
moagem que sdo tipicas de outros equipamentos de secagem (ROSA et al, 2012).

Os desidratadores do tipo spray-dryer ou atomizadores sdo do tipo adiabatico, no
qual o calor é conduzido por meio de ar quente (TANAKA, 2007). O processo consiste
basicamente na aspersdo do liquido em um compartimento que recebe um fluxo de ar quente,
em uma camara de secagem, este fluxo pode ocorre em contracorrente, concorrente ou
corrente mista ao alimento. O po seco € coletado e removido por parafuso transportador ou

sistema pneumatico com separador ciclone (FELLOWS, 2006).

A Figura 2 ilustra o esquema de funcionamento do spray-dryer. Neste tipo de
equipamento a secagem se faz por aspersdo, no qual um liquido € transformado em produto
em po seco, a um tempo de secagem mais curto que nos outros secadores, cerca de 1 a 10 s
(FELLOWS, 2006). A rapida evaporacdo da agua permite manter baixa a temperatura das
particulas, de maneira que a alta temperatura do ar de secagem ndo afete demasiadamente o
produto (TANAKA, 2007). Assim, o “spray-dryer” ¢ ideal para a secagem de produtos
sensiveis ao calor, sendo utilizado na industria alimenticia para elaboracdo de leite em po,
café soluvel, suco de frutas desidratado, entre outros, onde a escolha do sistema e da operacao
é a chave para se obter o maximo de qualidade no p6 (ROSA et al, 2012). Desta forma, a
preservacdo da acerola por meio da desidratacdo pelo processo de aspersdo (spray drying)
permite a obtencdo de polpa de acerola desidratada com teor de vitamina C pouco afetado

pelo processo.
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Figura 2-Representacdo esquematica de funcionamento do spray dryer.
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Fonte: Adaptado de Laboratoério de Controle de Qualidade e Secagem de Alimentos (2014)

O processo de secagem por aspersdo consiste na dispersdo de fluido como
goticulas, produzindo uma grande area superficial, que entram em contato com uma corrente
de ar aquecido, havendo transferéncia de calor, evaporacdo do solvente e formacdo de uma
particula sélida (Figura 3 a) (OLIVEIRA E PETROVICK, 2009).

Figura 3 — Formacdo de particula por secagem por aspersdo (a); Fotomicrografias de produto seco de
Maytenusilicifolia em aumento de 3000x (b).
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Fonte:Oliveira e Petrovick (2009).
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Estas particulas geralmente apresentam o mesmo tamanho e forma da goticula que
as originou. A evaporacdo superficial da goticula conduz a formacdo de uma camada de
material seco externa. Através desta camada, o liquido situado no interior da goticula
propaga-se para o exterior. Dependendo da elasticidade e da permeabilidade da crosta, serdo
produzidos distintos materiais secos como esferas intactas, com superficie imperfeita ou
fragmentada, so6lidas ou ocas (Figura 3 b) (OLIVEIRA E PETROVICK, 2009).

O secador tipo spray-dryer é um equipamento que apresenta muitas vantagens na
secagem de alimentos devido a baixa degradacdo/alteracdo de nutrientes, aroma, sabor, cor e
etc.; alta produtividade e capacidade; efetivo controle das variaveis; alta eficiéncia energética;
produz materiais diretamente na forma de pd, com forma, tamanho e densidades controlados
pelas condicdes de processo; capacidade de microencapsulacdo de aromas (ROSA et al,
2012).

A microencapsulagdo consiste na inclusdo de uma substéncia ativa, em uma
matriz sélida de polimero formando uma microesfera com a fungédo de preservar a substancia
ativa de intempéres, evitando perdas nutricionais, inibindo reacfes com outros agentes, etc.
(ROSA et al, 2012). Portanto, o processo de microencapsulacédo é de extrema importancia no

processo de secagem de acerola a fim de evitar perda de vitamina C, aroma e cor.

3.3.2. Secagem por liofilizacéo

O processo de secagem por liofilizacdo permite uma reducdo da atividade de agua
no produto alimenticio sem exp6-lo as altas temperaturas e, como resultado, maior

preservacdo da qualidade nutricional e caracteristicas sensoriais (FELLOWS, 2006).

Este método baseia-se na sublimacdo da agua congelada do material colocado
camara de secagem onde a pressdo € abaixo do ponto triplice da agua. A energia requerida
para a mudanca de estado da dgua € geralmente suprida por radiacdo ou conduc¢édo de bandejas
aquecidas a taxas nas quais a temperatura do material ndo ultrapasse o valor de 0°C. A agua
sublimada se condensa em placas refrigeradas localizadas em uma camara do secador longe
do material ou em um condensador separado, conforme mostrado na Figura 4 (ANSELMO et
al, 2006).
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Figura 4-Esquema do sistema de um liofilizador de bancada.
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O processo da liofilizacdo consiste em fazer 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 sublimacdo. Da-se primeiramente em congelar
0 produto para fazer com que as suas caracteristicas de sabor, aroma e constituintes quimicos,
sejam preservadas. Na etapa seguinte, o material congelado é submetido a um vacuo parcial, e
0 material obtido, so6lido e desidratado, é submetido a uma moagem até atingir tamanhos de

particulas desejaveis a industrializacdo (MATA, et al, 2005).

A secagem no processo de liofilizacdo é obtida em dois estagios: primeiramente,
por sublimacdo e no final do processo, por evaporagdo (dessorcdo) da dgua ndo-congelada,
obtida pela elevacdo da temperatura no secador até proximo da temperatura ambiente
mantendo-se a baixa pressdo (FELLOWS, 2006).

Ainda segundo Fellows (2006), em alguns alimentos como sucos de frutas, pode
ocorrer a formacdo de um estado vitreo no congelamento causando dificuldade na

transferéncia do vapor, taxa de secagem e caracteristica do po.

Os pos de frutas obtidos pelo processo de liofilizacdo a partir de sucos e polpas de
frutas sdo caracterizados por uma alta higroscopicidade. A higroscopicidade é a capacidade do

po alimenticio de absorver dgua a partir de um ambiente de umidade relativa superior a de
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equilibrio. Esta por sua vez promove aparecimento de um fendémeno definido como caking,
além de outros efeitos indesejaveis. 1sso porque 0s sucos sdo em sua maioria constituidos por
solugdes aquosas ricas em carboidratos (como sacarose, glicose e frutose) que compdem cerca
de 95% dos solidos dissolvidos. Portanto, altos teores de agucares determinam o carater
higroscopico atribuido ao estado amorfo desses pds obtidos por liofilizacdo de sucos e polpas
de frutas (CARLQOS et al, 2005).

Caking é um fenémeno pelo qual pé de fluxo livre se transforma em aglomerados,
em seguida, aglomerado so6lido e, em Gltima analise num material pegajoso, que resulta na
perda de funcionalidade e reducdo da qualidade do p6, podendo também ocorrer como um
resultado de recristalizacdo, ou depois de solubilizacdo em superficies de cristal, pelo
aumento da umidade de equilibrio (AGUILERA et al, 1995).

3.4. Caracteristicas de poés de frutas

Produtos desidratados em pd, em especial os liofilizados, se caracterizam por
possuirem um alto teor de solidos soluveis com uma porcéo apreciavel no estado amorfo
(vitreo), que os torna altamente higroscépicos e sujeitos as mudancas fisicas indesejaveis
(FELLOWS, 2006).

A alta higroscopicidade dos pos constitui dificuldade de utilizagdo do produto
pela alta afinidade por dgua e em razdo da sua composicdo complexa. No caso de pos de
frutas, os agucares (sacarose, glicose e frutose) séo responsaveis por fortes interacbes com a
molécula de agua em razédo dos terminais polares presentes nessas moléculas. Esses acucares
podem interagir fortemente com vapor de agua em seu ambiente em consequéncia da sua
natureza hidrofilica (CARLOS et al, 2005).

O estado amorfo é obtido pela rapida remocdo de umidade do material e é
caracterizado por um estado metaestavel em nao equilibrio mostrando um alto grau de
higroscopicidade, influenciando as caracteristicas do material desidratado, como a tendéncia

de formar aglomerados e o fendmeno de caking (BARBOSA, 2010).

O grau de caking é expresso como percentagem de pd, que permanecera em uma
peneira de malha com tamanho definido, depois de passar por nova secagem e peneiragéo do

po6 aglomerado formado na higroscopicidade teste (JAYA; DAS, 2004).
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A capacidade de reidratacdo de produtos secos € de fundamental importancia para
caracterizar a qualidade de produtos que serdo reconstituidos, de maneira que a absorcdo deve
ser rapida e em maior volume possivel, a fim de aumentar o rendimento dos produtos. Esse
processo é composto de trés etapas simultaneas, que sdo a embebi¢do do material seco em
agua, o inchaco dos componentes hidrofilicos e a lixiviacdo de solidos sollveis; sendo a
absorcdo de agua maior durante a fase inicial, nos estagios seguintes a taxa diminui
gradualmente, uma vez que o teor de umidade do produto se aproxima do equilibrio, quando a
agua preenche quase todos os poros, e 0s produtos de frutas recuperam uma percentagem
consideravel do seu teor de umidade (SOUZA, et al, 2011).

3.5. Adjuvantes de secagem e a maltodextrina

Para evitar problemas, como a aglomeracdo e higroscopicidade; a adicdo de
auxiliares de secagem é essencial para obter po de fluxo livre (JAYA; DAS, 2004). Tambem
denominados carreadores ou material de parede, podem ser carboidratos (amidos,
maltodextrina, dextranas, etc.), celuloses, gomas, lipidios e proteinas (BARBOSA, 2010).
Eles devem promover protecéo contra luz, temperatura, umidade e oxigénio; reducdo da taxa
de transferéncia de massa; promo¢do de uma facil manipulagdo do nucleo através da
diminuicdo da higroscopicidade, de modo a manter o escoamento constante; facilidade de
manuseio e estocagem do ingrediente e retencdo de compostos volateis de sabor e aroma
(TANAKA, 2007).

Os produtos a base de amido parcialmente hidrolisado sdo bastante utilizados
como agente carreador de secagem na elaboracdo de produtos em pd. Esses polimeros
possuem sabor neutro, auséncia de odor e sdo facilmente digeriveis, sendo geralmente
classificados quanto ao seu grau de hidrolise, expressado como dextrose equivalente (DE)
(BARBOSA, 2010).

A maltrodextrina € o encapsulante mais utilizado na secagem por aspersédo, devido
seu baixo custo, e baixa higroscopicidade, evitando a aglomeracao de particulas. Esse material
tem também efeito antioxidante e uma 6tima retencdo de substancias volateis na ordem de 65
a 80 %. Sua eficacia é maior, principalmente nas de baixa dextrose equivalente (DE), menor
que 20, devido a propriedade encapsulante e baixa difusividade de umidade (ANSELMO, et
al, 2006; BARBOSA, 2010). E ainda possuem propriedades fisicas bem definidas e séo
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soliveis em &gua, o que tem popularizado sua utilizagdo como um aditivo na industria
alimentar (MOSQUERA et al, 2010).

Sierra et al (2013), avaliando a influéncia da maltrodextrina sobre atividade,
higroscopicidade, dispersibilidade, grau de aglomeracdo, molhabilidade, umidade, cor, e
aceitabilidade sensorial de pd de fruta,reportaram que a maltodextrina 20 DE (dextrose
equivalente), apresenta melhores resultados nas analises fisicas quando comparada a
maltodextrina 10 DE, e ainda,uma menor concentracdo de estabilizante no produto final
produz uma polpa em p6 de melhor qualidade sem alteracdo perceptivel das caracteristicas
sensorial das polpas.

3.6. Isotermas de sorcéo

As estabilidades fisica, quimica e microbioldgica dos alimentos dependem
substancialmente do contetdo de agua, sua disponibilidade e de sua interacdo com 0s outros
componentes do alimento. Numa temperatura constante, o teor de umidade de um alimento
modifica-se até que atinge uma situagdo de equilibrio com o vapor d’agua do ambiente no
qual se encontra. Esta umidade corresponde a umidade de equilibrio do alimento (COSTA,
1989).

A relacdo entre o teor de agua de um determinado produto e a umidade relativa de
equilibrio para uma temperatura especifica pode ser expressa por meio de equacdes
matematicas denominadas isotermas ou curvas de equilibrio higroscopico (RESENDE et al,
2006). Gomes et al (2002) ao estudarem polpa de acerola, observaram que a umidade de
equilibrio aumentou com o aumento da atividade de &gua e, na maioria dos casos, com 0

aumento da temperatura.

Para determinacdo experimental da umidade de equilibrio torna-se necessario um
ambiente com umidade relativa controlada. O método de controle de umidade relativa mais
usado é o que utiliza compostos quimicos, tais como solucdes aquosas de 4acido sulfurico e
solucdes de sais. Cada solucdo apresenta um grau de ajuste de umidade relativa que pode ser

obtido variando-se a concentracdo das solucdes a diferentes temperaturas (PARK et al, 2001)

Uma vez produzida a fruta em pd, uma das informagGes mais importantes sdo as

isotermas de equilibrio higroscépico do produto (ANSELMO et al., 2006), pois através dela
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pode-se estudar o potencial de conservacdo de alimentos desidratados, fazer um projeto
adequado de embalagens permeaveis, estabelecer o teor de umidade que resulta em vida de
prateleira mais longa, etc. (COSTA, 1989). Portanto, o conhecimento destas curvas de sor¢éo
é indispensavel para determinar o teor de agua final necessario para estabilizar um produto,
visto que a pressao de vapor de agua representa a disponibilidade de agua para o crescimento

de micro-organismos, além de outras reagcdes que alteram o produto.

Um ponto importante a ser lembrado é que esta representacdo grafica das curvas
pode ser de adsorgé@o ou dessorgéo, dependendo da determinagdo da umidade do produto a ser
feita, segundo o processo de umidificacdo ou secagem. Quando estas curvas ndo coincidem,
esta diferenca entre as isotermas é conhecida como o fendmeno de histerese, como mostrado
na Figura 5 (PARK et al, 2007).

Figura 5 - Histerese das isotermas de sor¢éo
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Fonte: PARK, et al., 2007

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

isoterma especifica para cada produto.
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A adsor¢do d’agua nos alimentos desidratados ¢ causada, principalmente, pela
prépria natureza quimica dos componentes organicos do produto, tais como a presenca de
acucares, principalmente nos frutos, a existéncia de forcas intermoleculares do tipo Van der
Waals, da capacidade de grupos hidroxilicos — OH para formar ligagdes com moléculas de
agua e do tipo de processo usado na desidratacao.

Dentre 0os modelos matematicos mais utilizados para isotermas de adsor¢do

destacam-se:
3.6.1. Modelo de BET:

E 0 modelo mais amplamente utilizado em sistemas alimentares. A equacdo BET
(Equacdo 1) representa uma base na interpretacdo de multicamadas de sorcéo isotérmicos e
ele tem sido aplicado na adsorcdo de gases e vapor poroso em superficies e de sélidos, bem
como em agua, especialmente na adsorcdo de vapor, por polimeros homogéneos e outros
materiais (ANDRADE et al, 2011).

O teor de umidade de monocamada, (Xn), representa o teor de umidade no qual a
agua ligada a cada grupo polar e idnico comeca a comportar-se como uma fase liquida. C ¢é a
energia constante relacionada com o liquido de absorcdo de calor, que é relacionado com a
diferenca entre as moléculas que a energia da bomba de adsorcdo da primeira camada e as
outras camadas restantes (ANDRADE et al, 2011).

_ X,Ca, {1—(n +1.(a,)" + n_(aw)n+1:|

© (-a) [ 1-¢-0a,-C@)" S

Onde,
ay - atividade de agua, adimensional; X. - umidade de equilibrio, base seca (b.s.); n - nUmero
de camadas moleculares; Xy- contetido de umidade na monocamada molecular, g.g™ e C -

constante de ajuste do modelo.

Esta equacdo tem dois importantes casos especiais: quando n = 1, ela fica reduzida
a equacao de Langmuir e gquando n tende ao infinito, ela se reduz a equacdo de BET
linearizavel (OLIVEIRA, 2011). Park et al (2008), descreve ainda que n = 1 corresponderia a
regido de baixa atividade de agua, aw< 0,35, e n = o corresponderia a de alta atividade de

agua.
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3.6.2. Modelo de GAB:

A equacdo de GAB é um refinamento das teorias de adsorcéo fisica do Langmuir
e BET e tem um parametro a mais, K, que mede a diferenca do potencial quimico padrdo entre
as moléculas desta segunda fase e os do estado liquido puro, sendo assim capaz de aproximar
bem a maioria das isotermas experimentais para atividade de &gua até cerca de 0,9. Assim,
verificou-se como sendo adequado para a analise de mais de 50 % de frutos, carne e vegetais
(BLAHOVEC, 2004; ANDRADE et al, 2011).

O modelo de GAB ¢ apresentado na Equagdo 2.

X = X.,CKa,
° (1-Ka,).(l-Ka,+CKa,)

(2)

Onde,
aw - atividade de agua, adimensional; X. - umidade de equilibrio, base seca (b.s.); Xu-

conteido de umidade na monocamada molecular, g.g™;, C e K - constantes de adsorc&o.

De acordo com o modelo descrito C e K sdo constantes de adsorcéo relacionados
com as interacfes energeticas entre as moléculas da monocamada e as subsequentes, num
dado sitio de sor¢do. Quando K = 1, a equacdo de GAB fica reduzida a equacdo de BET
linearizavel (PARK et al, 2008).

As principais vantagens do modelo de GAB séo as seguintes: ele tem uma opc¢éo
de base teorica viavel, uma vez que é um aperfeicoamento das teorias fisicas da adsorcédo de
Langmuir e BET; fornece uma boa descricdo do comportamento de sorcdo de quase todos os
produtos alimentares (a,0- 0,9); seus parametros tém um significado fisico em termos de
processos de sor¢do, e que descreve a maioria dos efeitos da temperatura sobre isotermas por
meio da equacdo de Arrhenius (ANDRADE et al, 2011).

3.6.3. Modelo de HENDERSON:

E 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 graos cereais e frutas
(OLIVEIRA 2012). O modelo é descrito na Equacéo 3:
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X {— In(1- aw)}a
3)

Onde,
aw - atividade de &gua, adimensional; X, - umidade de equilibrio, base seca (b.s); a e b -
constantes de ajustes dos modelos.

3.6.4. Modelo de OSWIN

E um modelo empirico que consiste em uma expansao da série de curvas de forma
sigmoide e foi desenvolvido por Oswin. E utilizado para relacionar o teor de umidade de leite
em po e cha liofilizado até uma atividade de agua de 0,5, bem como para varios alimentos
(ANDRADE et al, 2011). Apresenta algumas vantagens sobre 0s modelos cinéticos de BET e
GAB: apenas duas constantes de facil linearizacio (PARKet al, 2008). E descrito na Equacéo

b
Xeza{ a }
1-a, ()

Onde,

ay - atividade de agua, adimensional;X. - umidade de equilibrio, base seca (b.s.); a e b -

constantes de ajustes dos modelos.

3.7. Microscopia eletrdnica de varredura, Difracdo de Raio-X e Espectroscopia de

Infravermelho com Transformada de Fourier (FTIR-ATR).

A microestrutura dos materiais cristalinos é constituida de defeitos, tais como
vazios, trincas, contornos de grdos, falhas de empilhamento, defeitos puntiformes e de
constituintes microestruturais, tais como fases e inclusdes. O conhecimento da estrutura,
morfologia, assim como a natureza, densidade e distribuicdo dos defeitos sdo de extrema valia
para 0 entendimento, e as vezes, até para a previsdo das propriedades dos materiais
(PADILHA; AMBROZIO FILHO, 2004). A estrutura dos materiais pode ser caracterizado
por microscopia eletronica de varredura (MEV), difracdo de Raio-x (XRD) ou até mesmo

espectroscopia de infravermelho com transformada de Fourier (FTIR-ATR).
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O MEV é um dos mais versateis instrumentos disponiveis para a observagao
analise de caracteristicas microestruturais de objetos sélidos. A principal razdo de sua
utilidade € a alta resolucdo que pode ser obtida quando as amostras sdo observadas; valores da
ordem de 2 a 5 nm s@o geralmente apresentados por instrumentos comerciais, enquanto
instrumentos de pesquisa avancada sdo capazes de alcangar uma resolugdo menor que 1 nm.
Outra caracteristica importante do MEV é a aparéncia tridimensional da imagem das
amostras, resultado direto da grande profundidade de campo (DEDAVID et al, 2007).

O principio de um microscopio eletronico de varredura (MEV) consiste em
utilizar um feixe de elétrons de pequeno didmetro para explorar a superficie da amostra, ponto
a ponto, por linhas sucessivas e transmitir o sinal do detector a uma tela catodica cuja
varredura esta perfeitamente sincronizada com aquela do feixe incidente. Por um sistema de
bobinas de deflexdo, o feixe pode ser guiado de modo a varrer a superficie da amostra
segundo uma malha retangular. O sinal de imagem resulta da interacdo do feixe incidente com
a superficie da amostra. O sinal recolhido pelo detector € utilizado para modular o brilho do
monitor, permitindo a observacdo (DEDAVID et al, 2007).

Pela técnica do MEV, os elétrons sdo acelerados numa coluna e atingem a
superficie da amostra. O feixe de elétrons produzido pelo filamento de tungsténio, é emitido
da fonte e acelerado por uma tensdo de -0,5 a -30Kv, o que forma um pequeno feixe de
cruzamento (crossover). O feixe passa por lentes condensadoras e pela lente objetiva. A
formacdo de imagens do MEV depende da aquisi¢do de sinais produzidos pela interacdo entre
o feixe de elétrons e a amostra. Na microscopia eletrénica de varredura, os sinais de maior
interesse para formagdo da imagem s3o os elétrons secundarios e os retroespalhados. A
medida que o feixe de elétrons primérios vai varrendo a amostra, estes sinais vao sofrendo
modificacdes de acordo com as variacGes da superficie. Os elétrons secundarios fornecem
uma imagem de topografia da superficie da amostra e sdo 0s responsaveis pela obtencdo das
imagens de alta resolucdo (DEDAVID et al, 2007). As amostras que ndo sdo metalicas
precisam ser “metalizadas” para se tornarem boas condutoras de elétrons e assim, transmitir o
espalhamento de elétrons do feixe (CHERIEGATE, 2012).

A técnica da difracdo de Raios-X esta baseada na difracdo de radiacdo
eletromagnética de comprimentos de onda na ordem de 10™ a 10" m, por materiais
cristalinos ou policristalinos. Medidas com essa técnica permitem determinar parametros

estruturais dos solidos e a distancia entre os planos cristalinos. A caracterizagdo da estrutura
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de materiais por meio desta tem sido usada para caracterizar materiais na forma de pos, filmes
finos e amostras espessas. Ndo apenas na determinagdo da cristalinidade e de analise
estrutural, mas também no estudo da estrutura de agregados policristalinos, analise
quantitativa de fases (CHERIEGATE, 2012).

A difracdo de Raio-X depende da medicdo do padrdo de difracdo gerado quando
um material encapsulado é irradiado com um feixe de raio-x monocromatico e uma rede de
atomos do material age como uma grade de difracdo tridimensional, causando um feixe de
raio-x difratado em angulos especificos (Figura 6) (CHERIEGATE, 2012).

Figura 6 -Representacdo da difracdo de raios-x por dois planos paralelos de atomos separados por uma
distanciad.
;_ x

/

Fonte: CHERIEGATE, 2012.

A forma das curvas obtidas, a medida dos perfis, isto €, a intensidade e os angulos

correspondentes, permitem determinar parametros estruturais do material cristalino (Figura 7).

Figura 7 - llustracdo de difratogramas: a) difratograma tipico de estrutura cristalina; b) difratograma tipico de
produto amorfo ou liquido.

Fonte: CHERIEGATE, 2012.

A espectroscopia de infravermelho é um método de analise bastante rapido e nédo

invasivo que se baseia na observacdo das vibragfes de moléculas que sdo excitadas por um
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feixe de radiacdo na zona do infravermelho. A radiacdo no infravermelho é dividida em trés
tipos: infravermelho longinquo (50 — 1000 pm), infravermelho médio (2,5 — 50 um) e
infravermelho proximo (0,70 — 2,5 um), sendo esta Ultima a mais utilizada em alimentos. A
espectroscopia de infravermelho com transformadas de Fourier é baseada na interacdo da luz
de infravermelho com a matéria. Cada grupo funcional diferente absorve radiacdo em certas
frequéncias, originando bandas de absorcdo caracteristicas (Tabela 3) (MOREIRINHA,
2009).

Tabela 3 - Valores de absorcédo de diferentes grupos funcionais no infravermelho (MOREIRINHA, 2009).

Ndmero de onda (cm-1) Grupo Funcional
3640 — 3610 O-H (livre)
3500 - 3070 N-H
2960 — 2850 C-H alifaticos
1750 — 1740 C=0 de ésteres (gordura)
1740 — 1720 C=0 de aldeidos
1720 — 1700 C=0 de cetonas
1675 — 1645 Cc=C
~1650 Amida |
1590 — 1550 NH2
~1550 Amida Il
1470 — 1430 CH2
1390 — 1370 CH3
1420 e 1300 — 1200 C-O de &cidos carboxilicos
1300 — 1020 C-O de ésteres
1200 — 1050 C-O de alcoois e fendis
1155 — 1150 C-O de hidratos de carbono
1024 — 998 C-OH de hidratos de carbono
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A espectroscopia de infravermelho préximo e médio, aliada a utilizacdo de uma
analise multivariada dos dados, tem mostrado ser bastante (til na indUstria alimentar. E um
método pouco dispendioso, pois 0 custo inerente é praticamente apenas o da aquisi¢cdo do
aparelho (MOREIRINHA, 2009).

Este método provou ser bastante vantajoso em estudos de qualidade e composi¢do
de diversos alimentos, bem como de adulteragdes dos mesmos. Estudos onde se analisaram os
teores de diferentes acucares (glucose, frutose e sacarose) em suco de fruta mostraram que a
espectroscopia de infravermelho com transformadas de Fourier permite detectar diferencas
entre todos os tipos de aglcar, bem como 0s niveis em que estes se encontravam presentes nas
bebidas (RODRIGUES-SAONA et al, 2001).
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4 MATERIAIS E METODOS

4.1. Produto

As polpas de acerola utilizada nos experimentos foram adquiridas em comercio da
regido de Fortaleza-CE. Apds serem acondicionadas em caixas térmicas e transportadas ao
laboratorio de Refrigeracdo do Departamento de Tecnologia de Alimentos da Universidade
Federal do Ceard, foram armazenadas em freezer a temperatura de -18 °C até o momento das
analises. As polpas encontravam-se embaladas em saco plastico com peso liquido de 1 kg
com porcBes de 100 g. A polpa utilizada é especificada como sendo 100% natural, néo
fermentado, ndo alcodlico, sem conservantes, lactose ou gluten e devidamente registrado no

MAPA (Ministério da Agricultura, Pecuaria e Abastecimento).

Foi utilizado como adjuvante de secagem na formulacdo da polpa de acerola a
maltodextrina com dextrose equivalente (DE) 20.

4.2. Caracterizacao fisico-quimica da polpa

As analises fisico-quimicas da polpa de acerola integral foram realizadas nos
Laboratorios de Controle de Qualidade de Alimentos e Secagem da Universidade Federal do
Ceara. Todas as analises foram realizadas em triplicata e os resultados analisados pelo teste de

diferenca de Tukey a 5% de significancia.

A caracterizacdo fisico-quimica da polpa de acerola integral compreendeu as

seguintes analises:

Umidade: Determinada por dessecacao em estufa a vacuo segundo item 013/IV do Instituto
Adolfo Lutz (2008), que consiste pesar 2,0g da amostra em capsula, tarada previamente uma
hora antes em estufa a 105°C, e aquecer durante 6 horas em estufa a vacuo a 70°C, sob
pressdo reduzida < 100 mm de merctrio (13,3 kPa), e apos resfriar em dessecador até a
temperatura ambiente, pesar até peso constante. A umidade foi expressa em porcentagem e

calculada através da Equacdo 5:
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(peso da capsula+peso da amostra umida)- (peso da capsula+ peso amostra seca)x100

()

Umidade(%)=
midade(%) peso da amostra imida

pH: Foi determinado segundo norma analitica 017/1V para determinacédo eletrométrica do pH
do Instituto Adolfo Lutz (2008), utilizando potenciometro, previamente calibrado. Para os
produtos em pd, foi realizada uma diluicdo de 1,0 g da amostra para 10,0mL de H,O
destilada, e ap6s homogeneizacao das particulas suspensas foi efetuada a leitura.

Acidez total titulavel: Determinada por titulometria segundo norma 016/IV do Instituto
Adolfo Lutz (2008), no qual aproximadamente 1,0g da amostra é acrescentada de 50,0mL de
agua destilada e 2-3 gotas de fenolftaleina 1% em erlenmeyer de 100,0mL e entdo titulada
com NaOH 0,1 N até coloracdo levemente rosea. O calculo é efetuado por meio da Equagéo
6:

Fator do acido x Fator do NaOH x Vol. de NaOH gasto (mL)x10 (6)

0, A d =
% Acidez peso da amostra (g)

Acucares redutores e totais: Determinado segundo método calorimetro do 3,5-
Dinitrosalicilico (DNS), descrito segundo Miller, 1995.

Solidos soluveis: Realizado por meio de refratometria, segundo normas analiticas 315/1V para
frutas e produtos de frutas do Instituto Adolfo Lutz (2008); no qual para leitura do produto em
p6 foi realizada uma diluicdo de 1,0 g da amostra para 10,0mL de H,O destilada, e

homogeneizacdo das particulas suspensas.

Acido Ascorbico: Determinada pelo método de Tillman conforme Strohecker e Henning
(1967), no qual aproximadamente 1,0 g da amostra foi pesada em um becker e adicionada de
acido oxalico (0,5%) logo apds o conteudo do becker foi transferido para um baldo de
100,0mL e o volume completado com acido oxalico (0,5%). Uma aliquota de 5,0mL foi

transferida para um erlenmeyer e adicionou-se 45,0mL de agua destilada para entdo titular
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com 2,6 — diclorofenolindol (DFI), de concentracdo 0,02%, até coloracgao rosea persistente. Os

resultados foram expressos em mg de &cido ascorbico/100 g em base seca.

Cor: A determinacdo dos parametros colorimétricos da polpa de acerola integral e em pé
obtida pelos diferentes métodos de secagem foi realizada usando um colorimetro Konica
Minolta spectrophotometer modelo CR410, com determinagdo no modo CIE lab mostrado na
figura 8, conforme orientagéo do fabricante.

Figura8- Coordenadas do sistema CIE lab de cor.

L+ white
TN

b+ yellow

|/ " CIELAB
L~ black 1976

Fonte: Hunter Lab (1976)

Segundo Alves (2008) a coordenada L* representa a luminosidade da amostra,
cujos valores oscilam do 0 (preto) a 100 (branco). A coordenada de cromaticidade a* pode
assumir valores de -80 (verde) a +100 (vermelho), a coordenada de cromaticidade b* pode
variar de -50 (azul) a +70 (amarelo). Para H*, o O representa vermelho puro; o 90, amarelo
puro; o 180, verde puro; e o 270, azul puro. Com relagdo ao “chroma”, quanto mais alto o

valor de c* mais forte é a cor observada.

4.3. Planejamento experimental das secagens

Os planejamentos experimentais foram realizados a fim de se obter o ponto 6timo
para a secagem por liofilizacdo e aspersdo (spray-dryer), de acordo com as variaveis
dependentes avaliadas, e a partir deste ponto 6timo ser produzido pé em quantidade suficiente

para a caracterizagdo e avaliacdo da estabilidade dos pos.
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Antes das secagens foi adicionado maltodextrina (DE 20) as polpas de acerola em
proporc¢des que variaram de 4,9 a 19,1% em massa. Apds homogeneizacao, foram submetidas
as secagens e o0 p6 obtido foi acondicionado em embalagem laminada.

Para o uso do liofilizador as amostras foram submetidas ao congelamento e um
planejamento experimental do tipo fatorial completo de dois niveis (22) foi realizado, variando
0s niveis dos parametros de tempo de liofilizacdo e concentracdo de maltrodextrina, admitidos
como variaveis independentes, apresentando pontos centrais (nivel 0) e pontos axiais (niveis +
), 0 que permitird o estudo de 5 niveis, conforme Tabela 4.

Tabela 4 - Niveis do planejamento da polpa de acerola para secagem por liofilizacao.
Niveis
-142 -1 0 +1 +1,42

Tempo de Liofilizacdo (horas)— X; 15,48 18 24 30 32,52
Concentracdo de Maltodextrina (%) - X, 4,9 7 12 17 19,1

Variaveis independentes:

Para o uso do spray-dryer foi realizado um planejamento experimental do tipo
fatorial completo de dois niveis (2%), variando os niveis dos parametros de temperatura de
secagem e concentracdo de maltrodextrina, admitidos como variaveis independentes,
apresentando pontos centrais (nivel 0) e pontos axiais (niveis £ a), 0 que permitird o estudo de

5 niveis, conforme Tabela 5.

Tabela 5 - Niveis do planejamento da polpa de acerola para secagem em spray-dryer.
Niveis
-142 -1 0 +1 +1,42
Concentracdo de Maltodextrina (%) —X; 49 7 12 17 19,1
Temperatura de Secagem (°C) — X, 111,8 120 140 160 168,2

Variaveis independentes:

Os valores adotados nos niveis de planejamento das variaveis independentes, em
ambas as secagens, tiveram como referencia estudos realizados anteriormente e os limites de

utilizacdo apresentados pelos equipamentos.

Para a realizacdo do planejamento experimental de secagem da polpa de acerola,
para ambos 0s processos foram realizados 11 ensaios, sendo quatro ensaios fatoriais
(combinacGes entre os niveis = 1), trés centrais (duas variaveis independentes no nivel 0) e

quatro axiais (uma variavel independente no nivel + a e outra em 0), gerando um modelo
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quadrético, a fim de se obter o valor das variaveis dependentes (rendimento, higroscopicidade
e umidade) a partir da combinagdo dos pontos axiais das varidveis independentes
(maltrodextrina e temperatura), conforme mostrado na Tabela 6.

O efeito dos tratamentos sobre as variaveis dependentes em funcdo das variaveis
independentes foi avaliado por meio da analise de variancia (ANOVA), do método de
superficie de resposta e curva de contorno. A selecdo do ajuste foi realizada com base na
melhor correlagdo (R?), valor de F, desvio padréo, os quais foram obtidos pela utilizagdo do
software Statistica versdo 7.0, que também foi utilizado para elaboracdo dos modelos.

Tabela 6 - Planejamentos Fatoriais completo 22 mais pontos axiais para secagem em spray-dryer e liofilizador.

Variaveis
Spray-dryer Liofilizador
independentes
Ensaio %, %, Maltodextrina Temperatura  Tempode  Maltodextrina

(%) °C) liof. (h) (%)
1 +1 +1 17 160 30 17
2 -1 +1 7 160 18 7
3 +1 -1 17 120 30 17
4 -1 -1 7 120 18 7
5 0 0 12 140 24 12
6 0 0 12 140 24 12
7 0 0 12 140 24 12
8 -1,42 0 49 140 15,48 12
9 1,42 0 19,1 140 32,52 12
10 0 -1,42 12 111,8 24 49
11 0 1,42 12 168,2 24 19,1

Buscou-se determinar através da andlise da superficie de resposta e curvas de
contorno 0s menores valores para as variaveis dependentes: rendimento, higroscopicidade e

umidade.

4.4. Experimentos de Secagem

Na liofilizacdo, a polpa de acerola foi acondicionada em bandejas de aco inox (18

cm de diametro), congelada por 24 horas em ultrafreezer vertical da empresa Terroni
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Equipamentos Cientificos até temperatura -38 °C e, posteriormente, liofilizada em liofilizador
modelo LS3000, da empresa Terroni Equipamento Cientificos Ltda. Os experimentos foram

conduzidos em um delineamento casualizado.

Na secagem em spray-dryer a polpa foi desidratada utilizando as condicdes de
vazdo de alimentacdo do produto 0,5 L/h, vazdo do ar de secagem 3,5 L/s e vazdo de ar

comprimido 30 L/min. Os experimentos foram conduzidos em um delineamento casualizado.

4.5. Avaliacao da estabilidade do po

Apbs a determinacdo da melhor condicdo para a secagem por liofilizacdo e
aspersdo (spray-dryer) foram realizadas secagens para se obter p6 em quantidade suficiente
para avaliacdo da estabilidade dos pds, os quais foram distribuidos em sachés para cada
tempos de analise da estabilidade e de acordo com as embalagens estudadas. Os processos de
secagem, embalagem, acondicionamento e analise dos pos foram conduzidos de maneira mais
uniforme possivel para que ndo houvesse diferenca entre as condi¢bes de obtencdo dos

sachés.

A avaliacdo da estabilidade dos pds obtidos, apds os dois tipos de secagens, foi
realizada nos Laboratorios de Controle e Secagem de Alimentos da Universidade Federal do
Ceara. Todas as analises foram realizadas em triplicata a cada 15 dias por um periodo de 90
dias de armazenamento e os resultados foram analisados por ANOVA e teste de diferenca de
Tukey a 95% de confianca. A avaliacdo compreendeu analises de teor de acido ascorbico;
umidade; higroscopicidade; grau de caking; solubilidade e cor, descritas nos itens 4.2, 4.6,
4.7,4.8.

A fim de avaliar a qual embalagem proporciona melhor estabilidade da acerola em
p6 e como influenciam os parametros estudados, foram estudadas trés formas distintas de

acondicionamento em embalagens, que consistiram em:

- Embalagem plastica transparente modelo BR 2205, composta por uma
combinacdo de material de polietileno (PE) e poliamida (PA) de gramatura 100
g/mz;

- Embalagem Laminada ESA 038, cor ouro sanfonada, de estruturada com

materiais Pet + Aluminio + Poli, e de gramatura 122 g/mz;
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- Embalagem Laminada ESA 038, descrita acima, submetida a vacuo.

O p6 avaliado na estabilidade foi acondicionado nas embalagens e armazenado a

temperatura ambiente.

4.6. Higroscopicidade

A anélise de higroscopicidade foi determinada por meio da pesagem de 1,0 g de
po posteriormente espalhado uniformemente sobre uma placa de Petri colocada em
dessecador por 90 min, segundo Goula e Adamopulos (2008), sob condicdes de 24 °C e 75%

de umidade relativa utilizando solugdo saturada de NaCl. E calculada por meio da Equagdo 7:

H=-—"—.100 7
Ua (7)

Onde, H = higroscopicidade (g de agua absorvida/100g de solidos); X = massa de

agua absorvida (g); U = umidade do p6 em base seca (g/g); a = massa da amostra (g).

4.7. Grau de caking

Apos a determinacdo de higroscopicidade, a amostra Umida foi levada a estufa a
vacuo de 70 °C, com pesagens até peso constante. Apds o resfriamento em dessecador, a
amostra foi pesada e transferida para peneira com abertura de 500 um e agitada por 5 min em
agitador de peneiras eletromagnético da empresa Bertel sob agitacdo média. O peso do pd
retido na peneira foi pesado e o grau de caking calculado segundo Goulae Adamopoulos

(2008), conforme Equacéo 8:

_100*a
b

GC

(8)

Onde, GC é o grau de caking (%), a é a massa do p6 que ficou retido na peneira

apos agitacdo (g), e b é a massa de pd utilizado na peneiracdo(g).
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4.8. Solubilidade

A solubilidade foi determinada segundo Cano-Chauca (2005). O método consiste
em adicionar 1,0 g da amostra em 100,0 mL de agua destilada sob agitacdo de 2000 rpm em
agitador magnético durante 5 min. A solucéo foi colocada em tubos e centrifugada a 3000
rpm durante 5 min. Uma aliquota de 25,0 mL do sobrenadante foi transferida para placa de
Petri e imediatamente seca em estufa a 105 °C durante 5 horas. Em seguida, a solubilidade
(%) foi calculada por diferenca de peso.

4.9. Rendimento

Foi calculado por meio da razdo entre a massa dos solidos presentes no pé
coletado ao final da secagem e a massa de solidos presentes na polpa destinada a secagem.
Para o calculo do rendimento foi utilizada a Equacéo 9:

(1_U p(’)) *Mps

- .100 9)
(1_U polpa) *Mpolpa

Onde, R = Rendimento do processo (%); s = umidade do po obtido na secagem

(9/9); Upoia = umidade da polpa submetida a secagem (g/q); m = massa do pé obtido na

secagem (g); m = massa da polpa submetida a secagem (g).
poi

Ipa

4.10. Caracterizacao morfoldgica

Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

As analises para avaliar a morfologia e superficie dos pos foram realizadas em
Microscopio eletrénico de varredura (MEV) Zeiss, modelo DSM940A. Os po6s foram
depositados sobre fita adesiva dupla face, fixada em suporte metalico. A placa metélica foi
recoberta com platina em metalizadora da marca Emitech, modelo K 550, operando a 5me 10
kV, fornecendo uma cobertura de aproximadamente 25 pm. As imagens foram capturadas e

digitalizadas.
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O estudo da microestrutura do po realizado por MEV foi aplicado ao p6 de polpa
de acerola obtido por aspersdo em spray-dryer, com adicdo de 17,13% de maltodextrina e
desidratada utilizando temperatura do ar de secagem de 154°C; e sem adicdo do adjuvante de
secagem maltodextrina (DE 20) ao p6 da polpa de acerola (integral) desidratado a temperatura
de 170°C; e também foi aplicado ao p6 obtido em Liofilizador por um periodo de 24 horas,
com adicdo de 19,1% de maltodextrina sem adigédo de adjuvante.

Difragéo de Raios-x (DRX)

As amostras secas foram fixadas em suporte de vidro, para que as leituras fossem
realizadas em um difratdmetro de raios-x (D8Advance, Bruker), com radiacdo de cobre (Cu
Ko=1.5406 A), operando a 40 kV e 25 mA; monocromador de grafite pirolitico curvo,
posicionado entre a amostra e o detector de cintilacdo. A regido de varredura do angulo de
difragdo (20) foi de 5-50°, a 0,05°/ min.

Esta andlise foi aplicada ao pd de polpa de acerola obido por aspersdo em spray-
dryer, com e sem adi¢do do adjuvante de secagem maltodextrina (DE 20), e ao p0 obtido por

liofilizagdo, com e sem adicdo de adjuvante, conforme condicGes citadas no item anterior.

Espectroscopia de Infravermelho com Transformada de Fourier (FTIR-ATR)

As amostras foram fixadas em uma superficie de cristal de seleneto de zinco, e
submetidos a leitura no Espectrofotbmetro vibracional na regido do infravermelho
Espectrometro FTIR VERTEX 70v, com mddulo Raman RAMII BRUKER. As amostras
foram analisadas na regido do infravermelho médio (4000-400 cm™) no modo de reflectancia
total atenuada (ATR). A area de leitura foi de 700-4000 nm e 0s espectros obtidos em

absorbancia.

Realizou-se esta analise nos pos de polpa de acerola obido por aspersdo em spray-
dryer, com e sem adicdo do adjuvante de secagem maltodextrina (DE 20), e obtido por
liofilizacdo, com e sem adicdo de adjuvante, conforme condicbes descritas na andlise de
MEV.
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4.11. Determinacdo das isotermas de adsorcéo dos pos

Na determinacdo das isotermas de adsorcdo de umidade foi empregado o método
gravimétrico estatico, descrito por Wolf, Spiess e Jung (1985), utilizando-se solucbes
saturadas de sais tais como CH3COOK, K,COg3, NaBr, SnCl,, KCl e BaCl, (Tabela 7).

Tabela 7- Atividade de agua de soluges salinas saturadas a 21 °C + 2 °C.

SOLUGCOES SALINAS Atividade de agua (ay)
CH;COOK 0,21
K2CO; 0,44
NaBr 0,58
SnCl, 0,76
KCI 0,84
BaCl, 0,90

As solucbes de sais foram preparadas e colocadas em recipientes de vidro
temperado fechados com silicone, denominados de células, conforme Figura 9.

Figura 9 — Célula de solugdo salina das isotermas de adsorcdo contendo amostras de p6s de acerola, colocadas
em B.O.D.

Fonte: Laboratdrio de Controle de Qualidade e Secagem de Alimentos (2014)
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As determinagdes das isotermas de adsorcdo foram realizadas com a pesagem das
amostras, em triplicata, com aproximadamente 1,0 g de cada amostra em cadinhos de
aluminio previamente tarados. Foi utilizado cadinho de didmetro externo de 36 mm e interno
de 24 mm. Em seguida, os cadinhos com as amostras foram colocados sobre o suporte contido
dentro das células, as quais continham as solucBes saturadas. Assim, as células foram
colocadas em B.O.D para que fossem estudadas as temperaturas de 25, 35 e 45°C (Figura 9).
Permaneceram a cada temperatura até atingirem o equilibrio, ou seja, até que ndo houvesse
mais variacdo de massa, detectada através de pesagem numa balanca analitica modelo B-
TEC- 210A marca Tecnal. O processo foi realizado com pesagens a cada 24 horas até
atingirem o equilibrio. Posteriormente, os cadinhos foram levados ao aparelho para medigéo
da atividade de agua (AQUALAB 4 TEV), e a leitura foi realizada conforme orientacdo do
fabricante do equipamento.

A umidade de equilibrio (Xo) foi calculada pela diferenca entre a massa que a
amostra apresentou no equilibrio e sua massa seca, conforme Equacao 10, utilizada também
por Moreira et al,(2013):

Xg=——2 (10)
Onde: Xo = umidade de equilibrio (g de &gua por g de so6lidos secos); Meq = massa

da amostra no equilibrio (g); Ms = massa da amostra seca (g).

Para 0 ajuste matematico dos dados experimentais das isotermas dos pos
alimenticios foram utilizados modelos matematicos de GAB, BET, Henderson e Oswin

representados, respectivamente, pelas equacdes presentes na Tabela 8.

Tabela 8 - Modelos matematicos utilizados para o ajustamento dos dados experimentais das isotermas de
adsorcéo.

Modelos Formulas
X..C.K.A,
GAB Xo = (1-)K.A,.1—-K.A,+C.K.A,)
BET X, = Xn.C.A,[1—(m+1).(4,)% +n.(4,)"
1-4, | 1-1-0).4, -C.(4,)"
1
Henderson x. = [Tz e
0 b
a b
Oswin =a. L ]
Xo=a [1 —-a,
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Em que: A, = atividade de agua; X, = conteudo de umidade na monocamada
molecular (g de &gua por g de soélidos secos); Xo = contetdo de umidade de equilibrio
expresso em (g de &gua por g de solidos secos); C, K = constante de sor¢do da camada

molecular; a, b = parametros de ajuste.

Na selecdo do melhor modelo para predizer a umidade de equilibrio foram
considerados: a magnitude do coeficiente de determinacdo ajustado (R2?) e o erro médio
relativo (E), definido como a média da porcentagem de diferenca relativa entre valores

experimentais e predito pela Equacgéo 11, utilizada por Rodovalho (2008).

~ 100 & (M, —Mp;)
E= - 21: 7 (11)

Onde, E - erro médio relativo; M; - valores obtidos experimentalmente; Mp; -

valores preditos pelo modelo; n - nimero de dados experimentais.
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5. RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1. Resultado do planejamento experimental da secagem em spray-dryer

Os ensaios realizados para a secagem em spray-dryer utilizando como variaveis
independentes a concentracdo de maltodextrina (%) na polpa de acerola e temperatura de
secagem (°C) apresentaram resposta sobre as varidveis dependentes rendimento,
higroscopicidade e umidade, conforme os resultados mostrados na Tabela 9.

Tabela 9 - Valores de rendimento, higroscopicidade e umidade obtidos no planejamento experimental para
secagem em spray-dryer.

Variaveis independentes Variaveis Dependentes
Ensaio Maltodextrina (%) Tem?oeé;\tura Ren((:i;/r;;ento Higrt(n;;:loé)(;;;dade Urrzi;)a;de
1 17 160 32,5 8,09 2,40
2 7 160 34,7 6,55 6,04
3 17 120 23,1 4,65 3,23
4 7 120 24,8 5,68 7,37
5 12 140 20,9 7,07 3,44
6 12 140 20,1 7,62 3,46
7 12 140 24,3 6,86 3,05
8 4,9 140 25,3 5,44 8,94
9 19,1 140 17,2 5,89 2,28
10 12 111,8 22,0 6,11 4,97
11 12 168,2 37,9 8,18 3,24

A variacdo da concentracdo de maltodextrina a polpa de acerola bem como a
temperatura de secagem afetou o rendimento do processo gerando valores que foram desde
17,2 até 37,9 %. Os resultados para a higroscopicidade apresentaram porcentagens entre 4,65
e 8,18%, enquanto para a umidade os valores variaram entre 2,28 e 8,94 %. Ferrari et al
(2012), em seu estudo sobre a secagem em spray-dryer de amora preta usando maltodextrina
como agente carreador, encontrou valores inferiores de umidade, entre 0,55 e 3,05 %, quando
variou as temperaturas de entrada de 160 a 180 °C e concentracdes de maltodextrina entre 5 e
25 %.

A partir dos resultados obtidos modelos de regressdao foram gerados e avaliados
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com a finalidade de descrever o comportamento das varidveis independentes sobre as

variaveis respostas.

Analise da variavel resposta rendimento

A Tabela 10 indica o efeito estimado, erro padréo e a significancia das variaveis
concentracdo de maltodextrina e temperatura sobre a variavel rendimento do p6 da polpa de

acerola obtido por secagem em spray-dryer.

Tabelal0- Efeito estimado, erro padrdo e grau de significancia estatistica para o rendimento do p6 da polpa de
acerola obtido por secagem em spray-dryer.

Fator Efeito estimado Erro padréo Grau de significancia (p)
Conc. Maltodextrina (L) -3,86 5,10 0,528
Conc. Maltodextrina (Q) -3,28 6,05 0,641
Temperatura (L) 8,87 512 0,225
Temperatura (Q) 3,21 6,12 0,652

Conc. Maltodextrina x

-0,308 7,23 0,970
Temperatura

*Significativo a 95% de confianc¢a (p < 0,05).

Analisando os dados da Tabela 10 foi possivel verificar o rendimento ndo pode
ser explicado pelas variaveis analisadas (concentracdo de maltodextrina e temperatura do ar
de secagem) dentro do intervalo estudado, uma vez que, ndo houve significancia dos efeitos

em nenhuma variavel estudada a um nivel de confianca de 95%.

Os resultados da analise de variancia (ANOVA) do modelo de regressdo gerado

pelo Statistica sdo mostrados na Tabela 11.

Tabela 11 — Andlise de variancia (ANOVA) do modelo de regressdo para o rendimento do p6 da polpa de
acerola obtido por secagem em spray-dryer.

SQ GL QM Fealc Fuab R*(%)
Regressio 216,9 5 43,38 1,448 5,05 59,15
Residuo 149,7 5 29,96
Falta Aj. 45,09 3 15,03 0,2871 19,16
Erro puro 104,7 2 52,35

Significativo a 95% de confianca (p < 0,05).
SQ = soma quadratica; GL = Grau de Liberdade; QM = Média Quadrética.
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Observou-se na tabela que o modelo de regressao gerado ndo foi significativo para
a varidvel rendimento, visto que se 0 Fcy foi inferior ao Fp, apresentando valores respectivos
de 1,448 e 5,05. Desta maneira, o rendimento ndo foi uma variavel relevante para a
determinacdo do ponto étimo de trabalho no spray-dryer, dentro dos pontos analisados para as
variaveis independentes escolhidas.

Analise da variavel resposta higroscopicidade

De acordo com o estudo dos efeitos das variaveis estudadas para higroscopicidade
final da polpa de acerola em p6 descrito na Tabela 12, o efeito quadratico (Q) da concentracdo
de maltodextrina, bem como o efeito linear da temperatura do ar de secagem e a interagédo
entre esses fatores apresentaram significancia estatistica sobre a higroscopicidade em um
nivel de 90% de confianca. Tal nivel de confianga foi escolhido, pois a 95 % de confianca
possuiamos dois pontos significativos, mas a 90% de confianca mais um ponto foi

acrescentado, dando aos resultados uma maior justificativa estatisticamente.

Tabela 12 — Efeito estimado, erro padrdo e grau de significancia estatistica para a higrocopicidade do pé da
polpa de acerola obtido por secagem em spray-dryer.

Fator Efeito estimado Erro padrao Grau de significancia (p)
Maltodextrina (L) 0,281 0,279 0,420
Maltodextrina (Q) -1,59 0,331 0,0408*
Temperatura (L) 1,81 0,280 0,0231*
Temperatura (Q) -0,125 0,335 0,744

Maltodextrina X Temperatura 1,28 0,396 0,0832*

*Significativo a 90% de confianca (p < 0,01).

O parametro linear (L) da variavel temperatura apresentou significancia sobre a
varidavel dependente higroscopicidade, apresentando um efeito positivo que indica que o
aumento da temperatura aumenta a higroscopicidade do p6é de acerola obtido por asperséo,
dentro dos intervalos estudados. Ferrari et al (2012) também observou que valores de
higroscopicidade significativamente maiores foram observados nas amostras produzidas a
temperaturas mais elevadas, visto que temperaturas de secagem mais altas resultam em pos
com umidades mais baixas e maior facilidade em adsorver agua, ou seja, mais higroscopicos.
O parametro quadratico (Q) da variavel concentracdo de maltodextrina (%) apresentou efeito

negativo sobre a higroscopicidade, o que indica que o aumento desse fator contribui para
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diminuicdo da higroscopicidade final da polpa de acerola liofilizada. Isto se deve ao fato da
maltodextrina apresentar baixa higroscopicidade confirmando sua eficdcia como adjuvante de
secagem no sentido de reduzir a higroscopicidade dos alimentos desidratados. Lancha et al,
(2012) em seu trabalho com pitanga e jabuticaba em spray-dyer encontrou que as particulas
mais higroscépicas foram obtidas nos ensaios com menor concentragdo maltodextrina, o que
comprova sua eficicia como agente carreador. Segundo Barbosa (2010), o uso da
maltodextrina promove o0 aumento da temperatura de transicdo vitrea (Tg) e consequente
reducdo do comportamento pegajoso e higroscopicidade dos pos, que geralmente esta
atribuida a elevada concentracgdo de agUcares e baixa temperatura de transi¢cdo vitrea Tg.

A Tabela 13 mostra os resultados da analise de variancia para a higroscopicidade
na qual a porcentagem de variacdo explicada (R?) é muito boa, cerca de 95,17%, indicando
um bom ajuste aos dados experimentais. Segundo Barros Neto, Scarminio, Bruns (2001),
quanto mais préximo de 1 o valor de R* menor o erro e melhor o ajuste do modelo, assim, o
coeficiente encontrado para o modelo para higroscopicidade da polpa de acerola, pode ser

utilizada para fins preditos.

Tabela 13 — Analise de variancia (ANOVA) do modelo de regressao para a higroscopicidade do p6 da polpa de
acerola obtido por secagem em spray-dryer.

SQ GL QM Fealc Fab R*(%)
Regressio 11,98 5 2,396 19,72 3,45 95,17
Residuo 0,6076 5 0,1215
Falta de Ajuste 0,2942 3 0,09808 0,6259 9,16
Erro puro 0,3134 2 0,1567
Total 12,59 10

Significativo a 90% de confianca (p <0,1).
SQ = soma quadrética; GL = Grau de Liberdade; QM = Média Quadratica.

Observou-se ainda que do Fcy de 19,72 € superior ao Fn(3,45) 0 que a torna o
modelo de regressdo gerado significativo a um nivel de confianca de 90% para a
higroscopicidade. Com a validacdo do modelo, deu-se prosseguimento com a construcdo da

superficie de resposta para a higroscopicidade da polpa de acerola em pé.

O modelo estatistico ajustado aos dados experimentais testados para a

higroscopicidade da polpa de acerola, esta representado pela equacéo 15:

h = 3,659537 —0,109515x, +0,012024x, — 0,031749x12 - 0,000157x22 +0,006426x,.x, (15)
Onde: h = higroscopicidade; x = concentragao de maltodextrina (%); x,= temperatura (°C)
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A Figura 10 apresenta a superficie de resposta e curva de contorno da variavel
higroscopicidade (%) do p6 da polpa de acerola obtido por secagem em spray-dryer. Atraves
dessa Figura foi possivel acompanhar como os menores valores de higroscopicidade foram
obtidos com maiores concentracGes de maltodextrina na polpa e em maiores temperaturas do
ar secagem. Efeito semelhante foi encontrado por Ferrari et al,(2012) que observou uma
menor higroscopicidade em pds de amora-preta nebulizadas com maiores concentragdes de
maltodextrina. Este resultado est4 associado ao fato de a maltodextrina ser um material com
baixa higroscopicidade, reduzindo a capacidade de adsorcdo de &gua dos produtos
desidratados em spray-dryer. Tonon et al,(2009) estudando a influéncia da temperatura do ar
de secagem e da concentracdo de agente carreador sobre as propriedades fisico-quimicas do
suco de acai em pd percebeu que a temperatura de secagem ndo exerce grande influéncia
sobre a capacidade de adsorcdo de dgua do produto gerado, embora tenha havido diferenca

entre as temperaturas utilizadas, a varia¢éo entre os resultados foi muito pequena.

Embora tenha sido observada a significancia da higroscopicidade e a influéncia
das variaveis independentes sobre este parametro, ndo foi possivel determinar um ponto
6timo, ou seja, uma condi¢do de menor higroscopicidade, visto que a regido com as menores

higrocopicidades encontra-se fora do intervalo estudado.

Figura 10 — Superficie de resposta (a) e curva de contorno (b) da variavel higroscopicidade (%) do p6 da polpa
de acerola obtido por secagem em spray-dryer.
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Fonte: o autor (2014)

Analise da variavel resposta umidade

No estudo sobre as variaveis que possuem efeito sobre a umidade a Tabela 14
mostra que os efeitos lineares (L) e quadraticos (Q) do fator concentracdo de maltodextrina
(%) séo significativos a um grau de confianca de 95%. Temos ainda um efeito negativo da
variavel linear que indica que o aumento da concentracdo de maltodextrina diminui a umidade

da polpa de acerola obtida por spray-dryer.

O modelo estatistico ajustado aos dados experimentais testados para a umidade da

polpa de acerola obtida por spray-dryer, esta representado pela equacéao (16):

u = 35,05790 —1,56597x, —0,25216x, +0,04011%; + 0,00075x; + 0,00125x,.X, (16)
Onde: u = umidade; x = concentragao de maltodextrina (%); x, = temperatura (°C).

Tabela 14 - Efeito estimado, erro padrdo e grau de significancia estatistica para a umidade do pé da polpa de
acerola obtido por secagem em spray-dryer.

Fator Efeito estimado Erro padréao Grau de significancia (p)
Maltodextrina (L) -4,29 0,371 0,00741*
Maltodextrina (Q) 2,00 0,440 0,0448*

Temperatura (L) -1,09 0,372 0,0990
Temperatura (Q) 0,600 0,445 0,310
Maltodextrina x Temperatura 0,249 0,526 0,682

*Significativo a 95% de confianca (p < 0,05).
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A anélise (ANOVA) da variavel umidade (Tabela 15) indica que este é um
modelo representativo, pois, 0 Feac. >Fuap, @ falta de ajuste ndo foi significativa e o valor da

porcentagem de variacdo explicada (R?) foi elevado.

Tabela 15 - Anélise de variancia (ANOVA) do modelo de regressdo para a umidade do pé da polpa de acerola
obtido por secagem em spray-dryer.

SQ GL QM Fealc Fiab(95%,5,5) R%(%)
Regressio 45,62 5 9,125 50,35 5,05 98,05
Residuo 0,9062 5 0,1812
Falta de Ajuste 0,3532 3 0,1177 0,4258 19,16
Erro puro 0,5530 2 0,2765

Significativo a 95% de confianga (p < 0,05).
SQ = soma quadratica; GL = Grau de Liberdade; QM = Média Quadratica.

A partir da validacdo do modelo de regressdo construiu-se a superficie de resposta
e curva de contorno para a variavel umidade, conforme apresentado na Figura 10, por meio da
qual podemos verificar a ocorréncia da diminui¢do da umidade do po de acerola obtido por
spray-dryer a medida que se h& um aumento da concentracdo de maltodextrina, com uma
tendéncia a0 mesmo resultado quando se aumenta a temperatura do ar de secagem (Figura
11), segundo apresentado na Tabela 14. Ferrari et al,(2012) também verificou que o0 aumento
da temperatura do ar de secagem e da concentracdo de maltodextrina resulta na diminuicdo da
umidade das amostras. Segundo Queket al,(2007) em seu estudo sobre as propriedades fisico-
quimicas do p6 de melancia, a adi¢cdo de maltodextrina aumenta o conteudo de solidos totais
da mistura a ser alimentada no spray-dryer, reduzindo a quantidade de &gua a ser evaporada, 0

que acarreta na diminuicdo da umidade dos p6s produzidos.

A Figura 11 (b) acima mostra claramente uma regido de menor umidade na qual
estdo inseridos dois pontos dentre os 11 estudados no planejamento experimental, esta zona
compreende valores de concentracdo de maltodextrina entre 12 e 20 % e temperaturas entre
125 e 180 °C.

A partir do ajuste dos dados do modelo de regressdo para polpa de acerola em pé
desidratada em spray-dryer, foi possivel definir as melhores condicdes de secagem para a
polpa de acerola para uma menor umidade. As condi¢cdes Otimas para secagem em spray-

dryer da polpa de acerola estdo apresentadas na Tabela 16.
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Figura 11— Superficie de resposta (a) e curva de contorno (b) da variavel umidade (%) do p6 da polpa de acerola
obtido por secagem em spray-dryer.

%M alto (b)

Fonte: o autor (2014)

Tabela 16 - Pardmetros para secagem em spray-dryer da polpa de acerola em condi¢des Gtimas

Condices 6timas
Maltodextrina (%) 17,1

Temperatura (°C) 154

5.2. Resultado do planejamento experimental da secagem em liofilizador

Os resultados do planejamento considerando as variaveis dependentes

rendimento, higroscopicidade e umidade, para definir a condicdo Otima de trabalho no
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liofilizador a partir das variaveis independentes concentracdo de maltodextrina (%) e tempo

de liofilizacdo (horas) sdo mostrados na Tabela 17.

Tabela 17 - Valores de rendimento, higroscopicidade e umidade obtidos no planejamento experimental para
secagem em liofilizador.

Variaveis independentes Variaveis dependentes
Ensaio “Of“-irzzr;;;(izras) Maltodextrina (%) Ren((j(:/r;;ento ngr(();;:fg)(;;;dade Unz(l;iz);lde
1 30 17 95,0 8,11 3,45
2 18 7 97,4 7,90 3,93
3 30 17 92,2 8,90 7,06
4 18 7 92,1 11,0 7,96
5 24 12 94,8 9,99 4,44
6 24 12 92,9 8,28 4,87
7 24 12 93,3 8,69 5,09
8 15,48 12 94,4 9,89 3,58
9 32,52 12 95,2 7,04 4,37
10 24 4,9 93,5 8,29 7,87
11 24 19,1 93,2 8,36 3,10

O processo de secagem por liofilizacdo obteve elevados valores de rendimento,
dentro da faixa de 92,1 % a 97,4 %. Enquanto a higroscopicidade da polpa de acerola em pé
liofilizada apresentou valores entre 7,90 % e 11,0 %, sendo estes superiores as médias obtidas
para a higroscopicidade do p6 obtido por spray-dryer. Comportamento semelhante foi
encontrado por Carparino et al (2012), em seu estudo sobre o efeito de diferentes métodos de
secagem sobre as propriedades e microestrutura do p6 de manga, no qual a higroscopicidade
do po6 obtido por liofilizacdo foi superior ao submetido a secagem em spray-dryer, relatou
ainda numa andlise da microestrutura dos pds que poros externos foram desenvolvidos dentro
dos poros internos de uma Unica particula de p6 de manga seca por liofilizacdo, isto explica
por que hd uma maior porosidade do material seco por liofilizacdo quando comparado com
outros métodos de secagem. Esta maior porosidade pode proporcionar uma maior interacdo
dos componentes do pé com as particulas de agua, elevando sua capacidade de absorcéo e,

consequentemente, maior higroscopicidade.

A determinacdo da umidade no pé da polpa de acerola obtida por liofilizacéo
gerou resultados da ordem de 3,10 a 7,96 %. Souza (2011) avaliando o efeito da liofilizacéo

sobre a qualidade do pé da polpa de cupuagu encontrou teores de umidade de 7,35 %, valor
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semelhante ao maior valor encontrado neste delineamento.

Analise da variavel resposta rendimento

A Tabela 18 apresenta os valores correspondentes aos efeitos estimados para o
rendimento da polpa de acerola em pé liofilizada, e o grau de significAncia (p) ao nivel de 5 %
de probabilidade.

Tabela 18 - Efeito estimado, erro padréo e grau de significancia estatistica para a rendimento do p6 da polpa de
acerola obtido por secagem em liofilizador.

Fator Efeito estimado Erro padréo Grau de significancia (p)
Tempo de Liof. (L) -0,280 0,697 0,727
Tempo de Liof. (Q) 1,15 0,827 0,296
Maltodextrina (L) 1,91 0,697 0,111
Maltodextrina (Q) -0,305 0,827 0,748

Tempo de Liof. X

Maltodextrina

-1,21 0,988 0,346

Significativo a 95% de confianca (p < 0,05).

De acordo com andlise dos efeitos das variaveis utilizadas para o rendimento da
polpa de acerola em p6é ndo podemos explicar este parametro pelas variaveis dependentes
utilizadas visto que o efeito de nenhuma das variaveis foi significativo, nem nos quadraticos

ou na interacdo dos fatores a um nivel de confianca de 95 %.

A andlise de variancia (ANOVA) do modelo de regressdo para o rendimento,
mostrado na Tabela 19 revela que ndo ha significancia no modelo gerado, pois o valor do Fc.

foi inferior ao do Fup, a 95 % de confianca.

Tabela 19 — Andlise de variancia (ANOVA) do modelo de regressdo para o rendimento do p6 da polpa de
acerola obtido por secagem em liofilizador.

SQ GL QoM Fealc Feb R?(%)
Regressio 11,0244 5 2,20487  0,864877 5,05 46,37716
Residuo 12,7467 5 2,549346
Falta de Ajuste 10,7936 3 3,597855  3,684132 19,16

Erro puro 1,9532 2 0,976582

Significativo a 95% de confianca (p < 0,05).
SQ = soma quadratica; GL = Grau de Liberdade; QM = Média Quadrética.

A falta de ajuste do modelo gerado para o rendimento também ndo foi
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significativa, ja que Fca < Fip. Portanto, diante da falta de um modelo preditivo para o
rendimento ndo foram geradas superficies de resposta nem curvas de contorno para a variavel
independente estudada, visto que esta ndo pode ser explicada pelas variaveis dependentes
analisadas.

Analise da variavel resposta higroscopicidade

O efeito estimado, erro padrdo e grau de significancia estatistica para
higroscopicidade do pé da polpa de acerola obtido por secagem em liofilizador é mostrado na
Tabela 20.

Tabela 20 — Efeito estimado, erro padrdo e grau de significancia estatistica para a higroscopicidade do p6 da
polpa de acerola obtido por secagem em liofilizador.

Fator Efeito estimado Erro padréo Grau de significancia (p)
Tempo de Liof. (L) -1,48902 0,630025 0,141891
Tempo de Liof. (Q) -0,23233 0,747260 0,785284
Maltodextrina (L) -0,95150 0,630025 0,270063
Maltodextrina (Q) -0,37281 0,747260 0,667318

Tempo de Liof. X

Maltodextrina 117122 0,892815 0,319931

Significativo a 95% de confianca (p < 0,05).

Observa-se que a higroscopicidade ndo pode ser justificada pelas variaveis
analisadas (tempo de liofilizacdo e concentracdo de maltodextrina) visto que apresentaram
grau de significancia p > 0,05 para todos os efeitos, ou seja, nenhuma das variaveis teve um

efeito preditivo.

A Tabela 21 apresenta 0 modelo de regressdo para a variavel higroscopicidade do
p6 da polpa de acerola obtido por secagem em liofilizador gerado pelo Statistica. Por meio
dela é possivel observar que a higroscopicidade obteve uma baixa porcentagem de variacdo
explicada (R?), além de Fea. < Fap, indicando que o modelo de regressdo gerado pelo Statistica
ndo foi significativo, impossibilitando que o grafico de superficie de resposta e a curva de

contorno fossem gerados.
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Tabela 21— Analise de variancia (ANOVA) do modelo de regressdo para a higroscopicidade do p6 da polpa de
acerola obtido por secagem em liofilizador.

SQ GL QM Fealc Fiab R%(%)
Regressio 7,9179 5 1,583584  1,625301 5,05 61,90913
Residuo 4,8717 5 0,974332
Falta de Ajuste 3,2774 3 1,092475  1,370529 19,16
Erro puro 1,5942 2 0,797119

Significativo a 95% de confianca (p < 0,05).
SQ = soma quadratica; GL = Grau de Liberdade; QM = Média Quadratica.

Analise da variavel resposta umidade

A Tabela 22 mostra que o a concentracdo de maltodextrina (%) na polpa exerce
efeito significativo sobre a umidade do pd de acerola gerado pelo processo de liofilizagdo. A
umidade mostrou-se preditiva a 90 %, que confere aos resultados maior valor estatistico

devido o ganho de mais um ponto significativo.

Tabela 22— Efeito estimado, erro padrdo e grau de significancia estatistica para a umidade do p6 da polpa de
acerola obtido por secagem em liofilizador.

Fator Efeito estimado Erro padrao Grau de significancia (p)
Tempo de Liof. (L) -0,0634 0,230 0,809
Tempo de Liof. (Q) -0,392 0,273 0,288
Maltodextrina (L) -3,59 0,230 0,00410%
Maltodextrina (Q) 1,10 0,273 0,0560*

Tempo de Liof. X

Maltodextrina 0,206 0,327 0,593

* Significativo a 90% de confianga (p <0,1).

Os parametros lineares e quadraticos da concentracdo de maltodextrina
apresentaram efeito significativo sobre a variavel umidade (%), e ainda observa-se um efeito
linear negativo do fator concentracdo de maltodextrina (%) sobre a umidade, ou seja, a
medida que se aumenta a quantidade de adjuvante na polpa temos uma diminuicdo da
umidade. Este fato se deve ao aumento de sélidos causado pela adicdo do adjuvante de
secagem na solucdo a ser desidratada por liofilizacdo restando, portanto, um menor teor de
agua livre a ser retirado pelo processo, 0 que consequentemente acaba gerando um produto

com menor teor de umidade.

Os resultados mostrados na Tabela 23 para a analise de variancia (ANOVA) do

modelo de regressdo para a variavel umidade indicam que este hd uma significancia (p<0,1)
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do modelo sobre a varidvel estudada, visto a superioridade do valor de Fc,c Sobre Fp, a baixa

falta de ajuste e a elevada porcentagem de variacéo explicada (R?).

Tabela 23— Analise de variancia (ANOVA) para a umidade do p6 da polpa de acerola obtido por secagem em
liofilizador.

sQ GL QM Feae Fun(90%5,5)  R2(%)
Regressdo 27,88 5 5,576 10,61 3,45 91,38
Residuo 2,629 5 0,5257
Falta de Ajuste 2,415 3 0,8051 7,545 9,16
Erro puro 0,2134 2 0,1067
Total 30,51 10

Significativo a 90% de confianga (p <0,1).

O modelo estatistico ajustado aos dados experimentais testados para a umidade da
polpa de acerola, esta representado pela equacao 17:

u=10,27762 +0,21476x%, —0,97202x, —0,00544x +0,02212x> +0,00343x,.X, (17)
Onde: u = umidade (%); x, = tempo de liofilizacdo (h); x,= concentracdo de maltodextrina (%).

Uma elevada porcentagem de variacdo explicada (R?) para a umidade leva a
avaliacdo do efeito das variaveis independentes sobre o pé obtido como produto final do
processo. Com isso, gerou-se a Figura 12 que mostra a superficie de resposta e a curva de

contorno da variavel umidade do p6 da polpa de acerola obtido por secagem em liofilizador.

Através da Figura 12 (a) é possivel perceber que 0os menores teores de umidade
sdo obtidos com maiores concentracGes de maltodextrina na polpa de acerola, confirmando a
andlise dos efeitos conforme a Tabela 22. Contudo, observa-se por meio da Figura 12 (b) que
ndo houve a formacdo de uma zona de menor umidade, ou seja, 0s pontos estudados no
planejamento para uso do liofilizador fornecem valores que se encontram fora de uma regido

que ird gerar um pé com menor umidade.

Portanto, a analise estatistica do planejamento ndo pdde gerar valores criticos para
que pudessem ser utilizados como condicBes 6timas de trabalho. Desta forma, dentre o0s
pontos da curva de contorno, escolheu-se o0 ensaio 11, cujos valores estdo dispostos na Tabela
24, para se adotar como ponto 6timo do experimento, pois forneceu um p6 com menor teor de

umidade.
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Figura 12— Superficie de resposta (a) e curva de contorno (b) da varidvel umidade (%) do p6 da polpa de acerola

obtido por secagem em liofilizador.
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Fonte: o autor (2014)

Tabela 24 - Pardmetros para secagem em liofilizador da polpa de acerola.
Condicoes de liofilizagdo

Maltodextrina (%) 19,1

Tempo de liofilizagdo (horas) 24
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5.3. Caracterizagao fisico-quimica da polpa integral e polpas em po.

A polpa integral foi analisada quanto aos parametros fisico-quimicos assim como
as polpas em p6 obtidas nas condigdes Gtimas para cada processo. Os resultados obtidos para
cada analise se encontram dispostos na Tabela 25, que traz a caracterizagdo quanto ao pH,
solidos solaveis (°Brix), acidez, acucares totais e redutores, umidade (%), teor de &cido
ascorbico (mg de acido Ascorbico/ 100g b.s) e ainda os parametros colorimétricos L*, a* e b*
e fisicos de higroscopicidade, solubilidade e grau de caking.

Tabela 25 - Caracterizacdo fisico-quimica da polpa integral e polpas em pé obtidas por aspersdo
(secador tipo spray-dryer) e por liofilizac&o.

Polpa integral P6 spray-dryer P¢ liofilizado

pH 3,44 0,005 3,83% 0,021 3,47"+ 0,005
SS(°Brix) 5,76°+ 0,057 96,00+ 1,73 97,00+ 2,00
Acidez (% &c.citrico) 0,638% 0,050 2,64°+ 0,101 2,74°+ 0,061
Aclcar Redutor (%) 3,46 0,100 28,7+ 0,118 33,3% 0,230
Aclcar Total (%) 4,12 0,296 36,0+ 0,138 46,2+ 0,230
Umidade (%) 92,43%+ 0,195 2,10°% 0,221 2,70°+ 0,038

QSAC é?l;?cgfléo(ggob.s) 12256,56%+ 323,0 2490,92+ 16,9 2448,24%+ 29,0
L* 49,30% 0,015 61,36% 0,056 60,91°+ 0,179

a* 15,46% 0,036 0,20+ 0,015 -0,27°+ 0,069

b* 36,43% 0,040 10,96 0,010 12,92°+ 0,307
Higr?gslcfgg;i)dade - 5,18"+ 0,079 5,96°+ 0,152
Grau de Caking (%) - 3,67°+ 1,56 14,12°+ 9,10
Solubilidade (%) - 94, 88%+ 0,839 94,08%+ 0,735

- varidvel ndo analisada. Médias seguidas por mesma letra, na mesma linha, ndo diferem
estatisticamente entre si (p > 0,05) pelo teste de Tukey.

Todos os parametros avaliados na polpa integral sofreram variacdo ap0s 0s
métodos de secagem, diferindo estatisticamente a um nivel de 5% de probabilidade pelo teste
de Tukey dos pos gerados pelos processos de aspersdo (secador tipo spray-dryer) e
liofilizagcdo. Estes por sua vez diferiam apenas quanto ao pH, acgucares totais e redutores,

umidade, parametros colorimétricos e higroscopicidade.

5.3.1. pH
A anélise do pH da polpa de acerola integral apresentou o valor de 3,4, que

encontrou-se de acordo com o exigido pela legislacdo brasileira no que se refere aos padroes
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de identidade e qualidade para polpa de acerola de, no minimo, 2,80 (BRASIL, 2000). A
polpa em p6 obtida em spray-dryer apresentou pH de 3,83, valor bem semelhante ao
encontrado por Gomes (2002), de 3,82. Da mesma maneira, o produto gerado por liofilizacéo
apresentou pH de 3,47, sendo portanto, classificados como muito acidos (pH<4,0) segundo
Gava (2009), assim como a polpa integral e a obtida por aspersdo. Observa-se que embora
tenha havido diferenga significativa (p < 0,05) entre a polpa integral e os pos obtidos pelos

diferentes métodos de secagem, este é um parametro de pequena variacao.

5.3.2. Sélidos Soluveis

Os teores médios de sélidos soliveis para a polpa integral foram de 5,77 °Brix,
valor que, segundo Maciel et al, (2010) estd dentro da média das polpas de acerolas do
nordeste, que podem variar de 5 até um maximo de 12 °Brix. O processo de secagem
aumentou o teor de solidos da polpa de acerola em p6 obtida em spray-dryer e por liofilizacao
para, respectivamente, 96,00 e 97,00 °Brix, ndo havendo entre eles diferenca significativa a
um nivel de 95 % de confiangca. Comportamento semelhante foi encontrado por Oliveira
(2011) em seu trabalho com sapoti liofilizado, no qual observou um aumento de solidos de
15,67 para 65,50 °Brix em sapoti apos a liofilizacdo. O aumento dos solidos nos produtos da
secagem se deve a adi¢do da maltodextrina como adjuvante de secagem na polpa assim como
também da concentracdo dos constituintes provocadas pela retirada de agua pelo processo de
secagem. Segundo Chitarra e Chitarra (2005), o teor de solidos soluveis totais € um
importante fator de qualidade quanto ao sabor dos produtos, pois a medida que os teores de

acucares vao se acumulando, os teores sélidos soluveis totais aumentam.

5.3.3. Acidez Total

Avaliando a acidez total da polpa (0,63 % 4cido citrico), este parametro
apresentou um nivel abaixo do exigido pela legislacdo brasileira, que determina um minimo
de 0,8% de acidez total expressa em acido citrico na polpa de acerola (BRASIL, 2000).
Temoteo et al, (2012) em seu estudo sobre polpas comercializadas em Alagoas observou
acidez de 0,94 % acido citrico para polpa de acerola, valores que estdo de acordo com a

legislacdo vigente e sdo superiores ao encontrado neste estudo. Notoriamente houve um
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aumento da acidez das polpas em pd quando comparada a integral, também explicada pela
concentracdo proporcionada pela desidratagdo. A polpa em pd obtida por spray-dryer
apresentou acidez de 2,64 % &cido citrico. Oliveira et al, (2006) observou para pitanga em p6
obtida por mesmo processo, uma acidez de 0,737 % &cido citrico, contudo houve uma reducéo
da acidez total da pitanga em p6é em relacdo a acidez da polpa integral (2,23 % &cido citrico),
comportamento este contrario ao observado neste estudo e semelhante ao observado por
Oliveira (2012) que percebeu uma reducéo da acidez em decorréncia adigdo do adjuvante de
secagem para polpa de caja obtida por liofilizacdo que obteve acidez de 3,18 % de &cido
citrico, superior ao obtido para o a polpa de acerola em pé liofilizada neste trabalho (2,74%
acido citrico).

5.3.4. Acucares Totais e Redutores

Os resultados mostraram haver diferenga significativa (p < 0,05) entre os pds
obtidos por aspersdo em spray-dryer e liofilizacdo. Houve acréscimo nos valores de aglcares
totais para polpa em p6 em relacdo a polpa integral, o que pode ser explicado em virtude da
adicdo do adjuvante de secagem que contribui para elevacdo dos acglcares da amostra e
concentracdo promovida pela retirada de agua nos processos de secagem. O mesmo
comportamento foi observado para 0s acUcares redutores. A polpa de acerola integral
apresentou valores de agUcares totais e redutores de 4,12 e 3,46 %, respectivamente. Estes
valores séo superiores aos encontrados por Araujo (2013) para a polpa de acerola que foram
de 2,88 e 1,44 % de acUcares totais e redutores, respectivamente. No entanto, comparado a
outros frutos como a amora preta, a acerola apresenta teores inferiores de acucar, visto que a
amora possui teor de acUcares totais e redutores de 6,49 e 5,35 %, respectivamente, segundo
encontrado por Ferrari et al (2012). O processo de secagem por aspersdo em spray-dryer
elevou os teores de acUcares totais e redutores para 36,0 e 28,7 %, respectivamente, enquanto
a liofilizacdo gerou um p6 com quantidade de acucares de 46,7 e 33,3 %. Estudos realizados
para a acerola reportam niveis pouco superiores para o pé obtido em spray-dryer que sdo de
39,26 e 34,72 %, para acucares totais e redutores segundo Moura (2010) e niveis inferiores de
25,81 e 19,72 % para o po liofilizado segundo Aradjo (2013).

Foi possivel ainda observar que ao se comparar 0s pos obtidos por aspersdo e
liofilizacdo, os teores de agucares totais e redutores foram menores no p6 obtido em spray-

dryer. Tal fato pode estar relacionado as perdas do processo de aspersdo. O processo de
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secagem em spray-dryer apresenta alguns problemas operacionais que afetaram diretamente o
rendimento como adesdo do pé na parede da cadmara de secagem e na tubulagdo do
equipamento (NISH, et al, 2011). Esta adeséo afeta ndo s6 o rendimento, mas pode causar
também problemas operacionais e é justificada pela baixa temperatura de transicéo vitrea dos
acucares e 4cidos de baixo peso molecular que com a temperatura da cdmara de secagem
tornam-se gomosas, gerando assim, diminuicdo do teor de aguUcares que acabam aderindo as
paredes do secador (OLIVEIRA, 2008).

5.3.5. Umidade

Os resultados da andlise de umidade mostraram que a polpa de acerola €
constituida principalmente de agua, apresentando um teor de umidade de 92,43 %. Valores
inferiores foram encontrados por Ferrari et al, (2012) para polpa de amora-preta (91,96 %) e
por Gomes et al, (2002) que encontrou valor médio da umidade para polpa de acerola, de
90,97 %. No que concerne a umidade dos produtos em po obtidos pelos diferentes métodos de
secagem, foi identificado uma diferenca estatistica (p<0,05) entre as polpas obtidas em spray-
dryer e por liofilizacdo. O processo de secagem por aspersao gerou um po com umidade de
2,10 %, valor bem abaixo do encontrado por Oliveira et al, (2006) que encontrou umidades de
8,12 e 7,64 % para pé de pitanga desidratada por spray-dryer e coletado da camara de
secagem e ciclone. Lancha et al, (2012) estudando a desidratacdo de polpa de pitanga e
jabuticaba em spray-dryer obteve umidades que variaram de 1,08 a 2,62 % para pitanga e
1,81 a 3,64 % para a jabuticaba. O pd da polpa de acerola obtido por liofilizacdo apresentou
teor de umidade de 2,70 %, este valor € superior ao encontrado por Oliveira (2012) de 0,65 %
para caja em pé obtido por mesmo tipo de processo. Contudo, é bem inferior ao apresentado
por Oliveira (2011) analisando sapoti liofilizado, cujo valor obtido para umidade foi de 12,30
%. Os resultados encontrados neste trabalho para a polpa de acerola em pé obtida por spray-
dryer e liofilizacdo encontram-se de acordo com o parametro de umidade exigido para
produtos de frutas desidratados, estando ambos abaixo do limite maximo permitido de 25 %
(BRASIL, 2005b).

Ainda relacionado a umidade, o processo de aspersdo utilizando o secador tipo
spray-dryer mostrou-se mais eficiente na retirada de agua do produto e consequente formacéo
de um p6 com menor umidade, quando comparado ao método de liofilizagdo. Comportamento

contrério foi observado por Ormenese (2010) ao estudar a producédo de farinha de banana por
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diferentes métodos de secagem, observou que a liofilizacdo gerou uma farinha com menor
teor de umidade se comparada a obtida por spray-dryer, sendo os valores respectivos de 4,28
e 11,18%.

5.3.6. Teor de acido ascérbico

O teor de acido ascorbico na polpa integral foi 12256,56 mg de acido ascorbico/
100 g em base seca, diferindo das polpas desidratadas por aspersdo (secador spray-dryer) e
liofilizacdo a um nivel de confianca de 95 %. Embora tenha havido diferenga entre o teor de
acido ascérbico da polpa integral e dos produtos em pd, ndo foi observado diferenca
estatistica (p<0,05) entre os pos obtidos pelos diferentes métodos de desidratacdo. Dentre as
possiveis razdes para obtencdo deste resultado temos que a rapidez do processo de secagem
por aspersao pode compensar 0 uso de temperaturas elevadas e a liofilizacdo pode promover
uma possivel oxidacdo visto que o material gerado é mais poroso, ficando mais exposto ao

oxigénio, explicando a semelhancga dos teores finais de acido ascorbico obtidos nos pos.

A secagem em spray-dryer gerou um pé com teor de acido ascorbico de 2490,92
mg de acido ascérbico/ 100g em base seca; o que representa uma perda de 79,69 %, quando
comparado a polpa integral. Tanaka (2007) em seu estudo sobre a influéncia da desidratacao
por spray-dryer sobre o teor de &cido ascorbico no suco de acerola verde observou que este
tipo de processo gerou uma perda de 80,65 % sobre o teor de &cido ascoOrbico, valor
semelhante ao obtido neste estudo. O processo de liofilizacdo gerou um pé com teor de acido
ascorbico de 2448,24 mg de acido ascorbico/ 100 g em base seca, isso representa um perda de
80,03 %. Marques (2008) afirma que o teor de umidade residual influencia a perda de
vitamina C de maneira que produtos desidratados com menores teores de umidade apresentam
menores taxas de reacdo degradativa do acido ascorbico, assim, tendo a liofilizacdo gerado

um produto com maior umidade obteve também maior perda percentual desta vitamina.

Embora os processos de secagem tenham provocado perdas elevadas no teor de
acido ascorbico, os produtos finais ainda se caracterizam como boa fonte de vitamina C visto
a dose recomendada de ingestdo diaria recomendada (IDR) para um adulto saudavel exigida
pela legislacdo brasileira de 45 mg (BRASIL, 2005a).
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5.3.7. Andlise de cor

A diferenca entre a coloragdo dos produtos pode ser visualizada na Figura 13, na
qual é perceptivel visualmente a existéncia de uma alteracdo na cor provocada pelo
processamento da polpa integral e pela influéncia do tipo de processo sobre os parametros
colorimétricos dos pos.

Figura 13- Diferenca colorimétrica entre a polpa de acerola integral e em pé obtida por diferentes métodos de
secagem. (a) Polpa de acerola integral descongelada; (b) p6 da polpa de acerola obtida em spray-dryer; (c) p6 da

polpa de acerola obtida por liofilizagéo.
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Fonte: o autor (2014)

A analise colorimétrica revelou que os resultados encontrados para luminosidade
(L*) diferem estatisticamente dos produtos avaliados a um nivel de confianca de 95 %. A
polpa de acerola integral apresentou luminosidade de 49,30, enquanto o p6 obtido em spray-
dryer 61,36 e por liofilizacdo 60,91, havendo, portanto, um aumento de L* com a secagem da
polpa. Este comportamento pode ser atribuido a adicdo do adjuvante de secagem que, segundo
Ferrari et al (2012), dilui os pigmentos presentes na fruta,uma vez que a maltodextrina possui

coloracdo branca e, desse modo, ira alterar a coloracdo, tornando-a mais clara.

A coordenada a*, estabelece valores que caracterizam a regido de coloracdo do
vermelho (+a*) ao verde (-a*). A polpa de acerola apresentou valores médios para a* de
15,46 enquanto a polpa de acerola em pé obtida em spray-dryer foi de 0,20, e por liofilizacéo
-0,27, diferindo estatisticamente pelo teste de Tukey a 5% de significancia. Nota-se que houve
uma reducdo deste parametro nas amostras avaliadas, o que ja era esperado devido a adi¢do de
maltodextrina, no entanto, entre 0s pos ocorreu uma maior tendéncia a colora¢do vermelha

naquele obtido em spray-dryer. Tal fato pode ser explicado devido ao aumento da
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temperatura provocar um aumento da tonalidade vermelha, conforme verificado por Tonon et

al, (2012) em seu estudo com acai em po.

No caso do parametro b* as amostras de acerola apresentam diferenca estatistica
pelo teste de Tukey a 5 % de probabilidade, apresentando uma diminuicdo desta coordenada
para as polpas de acerola em pé quando comparadas a integral, 0 que mostra uma reducéo da
coloragdo amarela com a intensificacdo da coloragdo azul. A polpa de acerola integral
utilizada neste experimento caracterizou-se por obter uma coloragdo mais amarelada
apresentando valor de b* de 36,43. O p6 obtido por aspersdo em spray-dryer obteve menor
valor de b* (10,96) revelando-se como 0 processo que provoca maior perda da coloracéo
amarela. A liofilizagdo gerou um pé com maior valor de b* (12,92), mostrando-se mais
eficiente na manutencéo da cor da polpa integral utilizada para gerar o po. Efeito semelhante
foi observado por Caparino et al, (2012) para pé de manga obtido por diferentes processos, na
qual a desidratacédo por liofilizacdo gerou maiores valores de b*, quando comparado ao spray-
dryer, com resultados respectivos de 40,99 e 36,64.

5.3.8. Higroscopicidade

As analises de higroscopicidade, grau de caking e solubilidade séo aplicadas
apenas para produtos em p6. Com isso os resultados correspondentes a higroscopicidade
mostraram que houve diferenca estatistica a um nivel de 95 % de confianca pelo teste de
Tukey entre 0 po6 obtido pelo processo de liofilizacdo que apresentou valores de 5,96 g/100g e
0 resultado encontrado para secagem por aspersao em spray-dryer que apresentou
higroscopicidade de 5,18 ¢g/100g. A polpa de acerola desidratada por ambos processos
empregados nesta pesquisa mostrou-se mais higroscépica que o tomate em pd obtido por
spray-dryer por Goula e Adamopoulos (2008), que apresentou higroscopicidade de 0,2
9/100g. Segundo Tonon (2008), uma higroscopicidade maior pode ser observada em p6s com
menor umidade, devido a diferenca do gradiente de concentracdo de agua entre o produto e o
ambiente, contudo este comportamento ndo foi verificado nos resultados obtidos, que
mostram uma maior higroscopicidade no pd desidratado por liofilizacdo cujo valor de
umidade foi mais elevado. De acordo com Carlos et al (2005), uma maior higroscopicidade
pode ser observada em produtos liofilizados, pois, durante a liofilizacdo de sucos e extratos de
frutas, s@o obtidos produtos com altos teores de actcares amorfos e este estado favorece a alta

higroscopicidade encontrada em pos liofilizados instantaneos.
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5.3.9. Grau de caking

Uma alta higroscopicidade promove o fenémeno definido com caking, uma
aglomeracdo que ocorre em alimentos desidratados em pd. Este efeito é atribuido a absor¢do
de &gua na superficie das particulas, formando uma solucdo saturada e tornando assim as
particulas pegajosas e capazes de formar pontes de hidrogénio, causando o fenémeno de
caking (GOULA; ADAMOPOULOS, 2008). Os resultados obtidos para esta variavel
mostraram que ndo houve diferenca significativa entre os p6s obtidos em spray-dryer e por
liofilizacdo, a um nivel de confianca de 95 %. O grau de caking da acerola em p6 obtida por
aspersdo apresentou valor de 3,67 %, inferior ao encontrado por Goula e Adamopoulos,
(2008), que obteve valores acima de 8 %. J& o valor obtido para o0 p6 de acerola gerado por
liofilizagdo foi de 14,12 %. Ambos se encontram dentro do desejavel de até 34% para pos
alimenticios, conforme descrito por Jaya e Das (2004).

5.9.10. Solubilidade

Referindo-se a solubilidade, a analise revelou ndo haver diferenca estatistica entre
0s pos de acerola obtidos pelos diferentes métodos de secagem a um nivel de significAncia de
95 %. Caparino et al, (2012) em seu estudo para 0 pd de manga encontrou que a secagem em
spray-dryer produziu um pé com maior solubilidade que o obtido por liofilizagéo,
possivelmente devido ao aumento da superficie de contato e a adicdo de maltodextrina, que é
um material que serve como agente de revestimento, criando uma crosta nas particulas,
desenvolvida durante pulverizacdo de secagem, resultando num produto que € altamente
soluvel. Os resultados encontrados pelo autor mencionado foram 95,31 % de solubilidade
para 0 po obtido por spray-dryer e 89,70 % para aquele obtido por liofilizacdo. Para o pé de
acerola, obtido nesta pesquisa, 0s respectivos processos de aspersao e liofilizacdo geraram pos
com 94,88 e 94,08 % de solubilidade, a elevada solubilidade do p6 obtido por liofilizacdo
pode estar relacionada ao processo de congelamento e aplicacdo de vacuo, que podem ter
rompido a estrutura da célula fazendo com que maiores quantidades de sélidos fossem

dissolvidos para tornar-se parte do sobrenadante.
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5.4. Estabilidade fisico-quimica da polpa de acerola em po

As amostras da polpa de acerola em p6 obtidas por aspersdo em spray-dryer e por
liofilizacdo foram distribuidas em trés tipos de embalagem: plastica transparente (A),
laminada (B) e laminada sob vacuo (C); posteriormente armazenadas por um periodo de 90
dias a temperatura ambiente (28°C + 2°C). O armazenamento e a embalagem séo importantes
fatores que afetam a vida de um produto seco. Geralmente, 0 armazenamento do produto seco
é realizado a temperatura ambiente e umidade relativa de 55 — 70 %. A embalagem deve ter
barreira a umidade e ser capaz de impedir a transferéncia de oxigénio para o produto, que
deve ter seus atributos de qualidade monitorados e avaliados para garantia da seguranga e
aceitacdo (JANGAN et al, 2010).

As amostras mantiveram-se na forma de pd, sem muitas alteracfes na textura por
todo periodo de armazenamento, 0 que permitiu a realizacdo das analises que constituiram a
caracterizacdo da estabilidade do p6 que serdo mostradas a seguir, sendo cada atributo de
qualidade avaliado em intervalos de 15 dias.

5.4.1. Umidade

Os resultados referentes a media das umidades dos pos durante os dias de
armazenagem estdo descritos na Tabela 26, e revelam a avaliacdo referente aos pos obtidos
por diferentes processos e 0 comportamento da variavel estudada ao longo dos dias sob

diferentes tipos de embalagens.

No tempo de quinze dias de armazenagem ndo houve diferenca estatistica entre os
pos obtidos pelos diferentes processos de desidratacdo assim como ndo houve distin¢do entre
a umidade dos pds armazenados nas diferentes embalagens, a um nivel de confianca de 95%.
Avaliando cada periodo de armazenamento, verificou-se que a 30 e 45 dias 0s pds obtidos por
aspersdo e liofilizacdo ndo diferem entre si significativamente (p<0,05) quando
acondicionados em embalagens laminas com e sem vacuo, embalagens B e C,
respectivamente. Nos periodos de armazenamento 30 e 75 dias, a umidade do p6 da polpa de
acerola liofilizada armazenada em embalagem transparente (embalagem A) plastica mostrou-

se maior que a obtida em spray-dryer.
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Tabela 26 — Estabilidade do p6 de acerola desidratado por aspersdo em spray-dryer e liofilizacdo,
armazenado em diferentes embalagens para a varidvel umidade (%).

P obtido em spray-dryer

P6 obtido em liofilizador

Dias A B C A B C
0 2,10 £0,22 2,10°%€+0,22 2,10°°+022 2,70*£0,04 2,70**+0,04 2,70*+0,04
15 2,717 +0,04 230***+0,22 1,93**+0,09 322*°F+052 215" +0,11 276" +1,06
30  3,10°7+£0,08 1,84°%¢+0,26 2,02°°£0,13  3,74*°+0,07 2,01°®*+0028 2,12°*+0,36
45  411*°+035 2,10°€+024 224°©+0,19 4,48*+0,07 241°*®+0,05 1,97°"+0,12
60  570°®+0,07 298”011 1,10°%¢+0,23 524019 2,30°**£0,10 1,98 +0,27
75  498°°+005 149°°+002 1,118+012 6,61*°+0,13 2,51°*®+0,27 2,61°*+0,13
90  6,27**+0,15 1,55"™F“+055 153°*®+0,07 6,87*°+£0,20 2,29°*®+0,41 2,36°*+0,14

A = Embalagem Transparente; B = Embalagem Laminada; C = Embalagem Laminada a Vacuo. Médias
seguidas por mesma letra mintscula ndo diferem entre si (p > 0,05) na mesma linha, pelo teste de Tukey.
Médias seguidas por mesma letra maitscula ndo diferem entre si (p > 0,05) na mesma coluna, pelo teste de
Tukey.

Analisando o dia de armazenagem 60 observou-se uma diferenca estatistica
significativa (p<0,05) entre o pO obtido em spray-dryer armazenado sob diferentes
embalagens, diferindo entre cada uma delas. Ainda foi encontrado que o p6 obtido por
liofilizagdo ndo distingue quanto as embalagens (B) e (C), contudo estas se apresentam com
teores de umidade superiores as demais embalagens utilizadas para o p6 obtido pelo processo

de asperséo.

Avaliando individualmente as embalagens, notou-se que para o p6 de acerola
obtido por aspersdo em spray-dryer armazenado em embalagem plastica transparente nao
apresentou diferenca estatistica significativa (p<0,05) para a umidade durante o periodo de
armazenagem estudado, no qual se percebeu um aumento da umidade de 2,10 % no dia 0 para
6,27 %, ao final de 90 dias de armazenamento havendo diferenciacdo estatistica significativa

pelo teste de Tukey a 95 % de confianca para cada periodo analisado.

O mesmo pd quando armazenado em embalagem laminada sem vacuo apresentou
diferenca significativa para a umidade entre os dias 60 e 75, com valores respectivos de 2,98 e
1,10 %. Endo et al (2007), observaram um aumento de umidade em pds de acerola
laminada,

armazenados em embalagem de polietileno mostrando que embora a

permeabilidade da mesma seja baixa e recomendada pela literatura para uso em alimentos
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desidratados, a soldagem da mesma é dificil e pode comprometer a hermeticidade da

embalagem, permitindo alguma absorcéo de 4gua durante o armazenamento.

A polpa de acerola em pd obtida por spray-dryer e armazenada em embalagem
laminada, sob vacuo, diferiu a umidade do produto a um nivel de confianga de 95 % entre os
dias 0, 30, 45 e 60, encontrando-se os valores de umidade entre 1,93 e 2,24 %. Ao final de 90
dias de armazenamento o teor de umidade final do p6 armazenado na embalagem (C) nédo
diferiu significativamente (p<0,05) do armazenado por 15 dias, indicando que a condigéo de
embalagem empregada desempenhou boa barreira a vapor de agua, auxiliando a estabilidade
do produto final.

O comportamento da umidade do p6 obtido em spray-dryer de acordo com as
embalagens empregadas é mostrado no Grafico 1, e revela que se um aumento mais elevado
da umidade na embalagem transparente, tornando notorio que esta ndo possui boa barreira a
vapor de gases. As embalagens laminadas com e sem vacuo mostraram uma tendéncia a
manter os niveis de umidade do p6 embora tenha havido ponto de aumento e diminuicdo da
variavel os pontos iniciais e finais estdo em nivel semelhante.

Grafico 1- Comportamento da variavel umidade do pd de polpa de acerola obtido em spray-dryer armazenado
ao longo de 90 dias em diferentes embalagens.
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No que concerne a polpa de acerola em pd obtida por liofilizacdo, o produto

armazenado nas embalagens laminadas com vacuo (C), ndo variou significativamente

(p<0,05) quanto a umidade dos produtos durante o periodo armazenado. Aquelas
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armazenadas em embalagem plastica transparente (A) mostraram visivel aumento durante o

periodo analisado. Tal comportamento pode ser verificado no Gréfico 2.

O grafico confirma o comportamento mostrado na Tabela 26, no qual se tem um
ganho de umidade maior no p6 armazenado em embalagem plastica transparente, com uma
similaridade nas geradas pelo produto acondicionado em embalagem laminada sem vacuo e
com vacuo. Menezes et al (2009) em seu estudo sobre acerola verde liofilizada também
verificou aumento significativo do teor de umidade do p6 ap6s 90 dias de armazenagem em
comparagao ao inicial.

Graéfico 2— Comportamento da variavel umidade do p6 de polpa de acerola obtido por liofilizagdo armazenado
ao longo de 90 dias em diferentes embalagens.
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5.4.2. Higroscopicidade

A Tabela 27 traz os dados referentes a estabilidade da polpa de acerola em po
desidratada pelos métodos de aspersdo e liofilizacdo, armazenada em diferentes embalagens

para a variavel higroscopicidade.

Os resultados mostraram haver uma maior higroscopicidade relacionada ao po
obtido por liofilizagdo, o qual ndo apresentou distin¢do (p<0,05) entre a armazenagem em

diferentes embalagens no tempo de armazenamento de 15 dias.
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No tempo 90 dias de armazenamento 0s produtos em po6 obtidos tanto por

liofilizagdo como por aspersdo, acondicionados em embalagem laminada (B) e embalagem

laminada a vacuo (C) ndo diferiram entre si a um nivel de 95% de confianca.

Tabela 27— Estabilidade do po6 de acerola desidratado por aspersao em spray-dryer e liofilizacdo, armazenado em
diferentes embalagens para a variavel higroscopicidade (g/100g).

P6 obtido em spray-dryer

P6 obtido em liofilizador

Dias A B C A B C
0 518°"+0,08 5,18°+008  5,18"%+0,08 5,96 **+ 0,15 5,96 **+ 0,15 5,96 **+ 0,15
15 2,94"+025 3,08"™°+034 3,75*°®F+025  4,55°B+0,19 52581027  5,07°%°+0,35
30 2,96°+0,36  2,99°°+0,44 347"PE+053  324®C+0,69  517*8°+0,53 4,78"F°+ 1,01
45  3,01°B+0,27 2,85°°+0,12  3,05"F+0,11 3,27°¢+ 0,24 4,695+ 0,31 4,57%°+ 0,21
60 4,46°°+057  511°°+0,36  7,22*+0,79 2,32°P+ 0,16 4,23%°+ 0,25 4,22+ 0,32
75  3,26°+0,15  4,14+0,07 4,358+ 031  1,97°P+0,11 4,53%8¢ + 0,13 6,83+ 0,28
90 3,39*+0,16 4,55°°°+057  4,84°°+ 0,22 1,73°P+0,02  5,15°*¢+ 058 5,255+ 0,50

A = Embalagem Transparente; B = Embalagem Laminada; C = Embalagem Laminada a VVacuo. Médias seguidas por
mesma letra minascula ndo diferem entre si (p > 0,05) na mesma linha, pelo teste de Tukey. Médias seguidas por
mesma letra maitscula ndo diferem entre si (p > 0,05) na mesma coluna, pelo teste de Tukey.

Ao longo do periodo de armazenamento a higroscopicidade variou (p < 0,05) nos
pos obtidos por liofilizacdo e aspersdo acondicionados nas diferentes embalagens, de modo
que nenhuma das embalagens estudas foram capazes de evitar uma variacdo na
higroscopicidade do po de acerola.

O comportamento da higroscopicidade para o pd obtido em spray-dryer
acondicionado nas diferentes embalagens estudadas é mostrado no Grafico 3. Por meio deste,
notou-se uma menor higroscopicidade nos pds obtidos em spray-dryer acondicionados em
embalagem transparente (A), enquanto a embalagem laminada a vacuo (C) apresentou
maiores higroscopicidades. Este fato pode estar relacionado com a maior umidade
apresentada pelo p6 da embalagem (A) ao longo do armazenamento estudado, pois com uma
maior umidade menos sitios estariam disponiveis para se ligar a moléculas de agua do

ambiente, utilizado para a analise de higroscopicidade.

Tonon et al (2009), afirmou que p6s com umidades mais baixas tem maior

facilidade em adsorver agua, ou seja, sdo mais higroscdpicos, o que esta relacionado ao maior
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gradiente de concentracdo de agua existente entre o produto e o ambiente. Comportamento
confirmado, nas retas geradas no Grafico 3, que apresentou no pé acondicionado em
embalagem laminada a vacuo uma maior higroscopicidade, visto que possuia uma menor
umidade. Ainda foi possivel perceber que as retas dos p6s acondicionados nas diferentes

embalagens ficaram em niveis bem préximos.

Graéfico 3— Comportamento higroscépico do pé de polpa de acerola obtido em spray-dryer armazenado ao longo
de 90 dias em diferentes embalagens.

8,00
A

S ,,' AN —&— Embalgem
§ 6,00 + 7 N Transparente
hy E /’ N
RS / AN
S 4,00 < 7 Laminada
[S]
S
3
o --&-- Embalagem
> 2,00 Laminadaa
I Vacuo

0,00 . . . . .

0 15 30 45 60 75 90
Tempo de armazenamento(dias)

Fonte: o autor (2014)

Semelhante ao comportamento da higroscopicidade para o pé obtido em spray-
dryer, as retas geradas para o po6 obtido por liofilizacdo armazenado nas embalagens laminada
com e sem Vvacuo, respectivamente embalagens (B) e (C), apresentam valores e
comportamento bem proximos. Uma menor capacidade de absorcéo de dgua foi observada no
po6 acondicionado em embalagem plastica transparente (A) decorrente de uma maior umidade
apresentada por este p6 em funcdo do tempo de armazenamento estudado.  Estes

comportamentos foram verificados conforme mostrado no Gréfico 4.

Um pico de maior higroscopicidade foi observado no p6 da embalagem laminada
a vacuo (C) no dia 60, provavelmente decorrente de um erro experimental que pode ter sido
provocado por perda de vacuo decorrente de uma selagem mal realizada, visto que se

diferencia dos demais pontos analisados.
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Gréfico 4- Comportamento higroscopico do p6 de polpa de acerola obtido por liofilizagdo armazenado ao longo
de 90 dias em diferentes embalagens.
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5.4.3. Grau de caking

No estudo da aglomeracdo do p6 (grau de caking) durante o armazenamento da
polpa de acerola em trés embalagens distintas que houve variagédo significativa (p<0,05) do
grau de caking nas embalagens utilizadas tanto para o p6 obtido por aspersdo em spray-dryer
como para o obtido por liofilizagdo, como mostra a Tabela 28. Apenas a polpa de acerola em
po liofilizada e armazenada em embalagem laminada (B) que ndo apresentou variacao do grau

de caking durante o periodo de armazenamento estudado.

Os resultados encontrados para o grau de caking mostraram valores mais elevados
para 0 pé da polpa de acerola obtida em spray-dryer quando comparado ao obtido por
liofilizacdo. Comportamento contrario era esperado, pois segundo Carlos et al (2005), os pos
de frutas obtidos por processo de liofilizacdo sdo caracterizados pela alta higroscopicidade e
caking devido o estado amorfo desses p6s. Segundo Downton et al (1982), a aglutinacédo
(caking) em alimentos em po desidratado com alta concentracdo de acucar pode ser atribuido
a absorcdo de umidade. A progressiva absorcdo de &gua promove a mobilidade das moléculas
de aclcar no estado amorfo, favorecendo a cristalizacdo das mesmas, com simultanea
liberacdo de agua e formacdo de pontes liquidas entre as particulas, dando origem a
aglomerados que, com o tempo de armazenamento, perdem agua, formando pontes solidas e
aglomerados rigidos (ENDO et al, 2007).
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Tabela 28 — Estabilidade do p6 de acerola desidratado por aspersdo em spray-dryer e liofilizagdo, armazenado
em diferentes embalagens para a variavel grau de caking (%).

P obtido em spray-dryer P6 obtido em liofilizador
B C A B C

Dias

0 3,67%%+ 1,56 367*"+156 3,67*+156 14,123"F€+910 14,12%*"+9,10 14,12*"*®+ 9,10
15 78,22%"+391 67,34*3+ 1393 36,48"8+959 22,07°°"+7,22  4,92°+4,06 1,07°8+0,07
30  7,99°+ 3,00 9,61+ 2,68 9,68°*+0,71  3,88™C+166  1,36""+0,54  2,75°*B+2 78
45  10,73*“+485  7,79%"+235  10,92*"+1,40 3,95°5¢+0,95  3,27°+1,03 2,47"B+1 53

a,B
60 52,44*B+817  50,26*E+ 8,40 3%3537* 6,82°8¢+4 28  11,91°/46,45  5,58"B+4 45

75  12,74*°£235 17,52*"+ 8,88  855*+4,00 18,08*4B+311 11,51%°+3,18 25,44*/+10,93
90 53,85*B+11,88 18,24°*+270 12,78°"+3,82 1567°BC+3,79 7,29""+521  9,37""®+10,39

A = Embalagem Transparente; B = Embalagem Laminada; C = Embalagem Laminada a VVicuo. Médias seguidas
por mesma letra minascula ndo diferem entre si (p > 0,05) na mesma linha, pelo teste de Tukey. Médias seguidas
por mesma letra maitscula ndo diferem entre si (p > 0,05) na mesma coluna, pelo teste de Tukey.

O comportamento da variavel grau de caking para o po de acerola obtido em
spray-dryer no tempo de armazenamento, conforme Grafico 5, mostrou padrdo semelhante
entre retas das embalagens estudadas, dentre as quais a embalagem transparente (A)
promoveu maior grau de caking, enquanto menores valores foram obtidos no po
acondicionado em embalagem laminada a vacuo. Tal comportamento pode ser explicado pelo

fato de a embalagem transparente (A) ter apresentado maiores valores de umidade.

Grafico 5- Comportamento do grau de caking do p6 de polpa de acerola obtido em spray-dryer armazenado ao
longo de 90 dias em diferentes embalagens.
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Para 0 p6 de acerola obtido por liofilizacdo a avaliacdo do grau de caking néo

mostrou um comportamento similar nas entre as embalagens utilizadas. Através do Grafico 6
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é possivel verificar que de uma maneira geral a embalagem transparente (A) proporcionou ao
p6 maior grau de caking, de maneira contraria a embalagem laminada a vacuo (C) deteve os
menores valores da variavel estudada.

Gréfico 6— Comportamento do grau de caking do p6 de polpa de acerola obtido por liofilizagdo armazenado ao
longo de 90 dias em diferentes embalagens.
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Algumas variacdes foram observadas nos resultados do grau de caking dos pos
obtidos tanto por liofilizacdo como por aspersdo, apresentando picos diferenciados e pontos
de declinio. Estes resultados podem ser decorrentes de erro experimental ocasionado por
alteracdes que ocorreram na manutencdo da temperatura da estufa, por exemplo, ou mesmo

por erros causados pela inadequacéo da prépria metodologia escolhida.

5.4.4. Solubilidade

Avaliando a solubilidade dos pds durante o armazenamento foi verificado por
meio da Tabela 29 que esta é uma variavel que ndo apresentou grandes mudancas durante o
armazenamento. Barbosa (2010) afirmou que a solubilidade esta associada com o contetdo de
umidade, aumentando com a diminuicdo no teor de umidade. Mesmo havendo diferenca da
umidade entre métodos de secagem notou-se que ndo houve diferenca significativa (p<0,05)
para solubilidade entre os pds obtidos por aspersdo e liofilizagdo nos tempos analisados,

sendo observado alguma distin¢cdo apenas nos dias 60 e 75. As embalagens utilizadas ndo



89

causaram variagdo, ao nivel de 95% de confianca, da solubilidade entre os tempos de

armazenamento 15 e 90 dias tanto para produtos em po6 obtidos em spray-dryer, como para

aqueles obtidos por liofilizacao.

Tabela 29 — Estabilidade do p6 de acerola desidratado por aspersdo em spray-dryer e liofilizagdo, armazenado
em diferentes embalagens para a variavel solubilidade (%).

P6 obtido em spray-dryer

P6 obtido em liofilizador

Dias A B C A B C

0  94,88*+0,839 94,88*"+0,839 94,88°"°+0,839 94,08°°+0,735 94,08*"+ 0,735 94,08*"+0,735
15  96,46*"+0,17 99,27*"+550 96,10*"®+0,46 98,21*°+3,69  96,97**+0,30 90,29*"+13,51
30 9445*"+142 9562*"+1,66 96,09"%+097 9535*°+0,36  9582*+ 021 94,94*"+0,92

45  9438"+190 93,10**+1,06 93,79*+0,77  9443*®+057  9593**+9,09 95,20*+ 0,59

60  9501P"+ 024 94,767+ 0,17 9521°"B+ 0,22 9548°8+0,78 9517°+0,44 93,04*"+1,50

75  9545%%+035 96,21°+0,28 97,42+ 168  88,46"°+ 161  89,42°"+146 92,90*"+0,29

90  94,86™+121 9495*"+063 97,30*"%+252 9439*°+048 94,07**+029 94,98+ 1,05

A = Embalagem Transparente; B = Embalagem Laminada; C = Embalagem Laminada a VVacuo. Médias seguidas
por mesma letra mindscula ndo diferem entre si (p > 0,05) na mesma linha, pelo teste de Tukey. Médias seguidas

por mesma letra maitiscula ndo diferem entre si (p > 0,05) na mesma coluna, pelo teste de Tukey.

Embora ndo tenha havido diferenca significativa (p<0,05) entre as embalagens,

houve um comportamento diferente para a solubilidade de acordo com o processo pelo qual a

polpa de acerola em po foi obtida, conforme mostrado nos Graficos 7 e 8.

Grafico 7- Comportamento da solubilidade do pé de polpa de acerola obtido em spray-dryer armazenado ao

longo de 90 dias em diferentes embalagens.
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Houve uma maior variacdo entre os valores de solubilidade obtidos para o po
obtido em spray-dryer armazenado em embalagem laminada. Uma menor variagcdo entre a
solubilidade no tempo 15 e 90 dias foi alcancada pelo p6 armazenado em embalagem
transparente. O dia de armazenamento 60 sugere que menores valores de solubilidade
deveriam ter sido obtidos, pois apresentaram maiores grau de caking.

Para a polpa de acerola obtida por liofilizacdo os valores obtidos de solubilidade
foram um pouco menores comparado aos do obtido por spray-dryer, assim o comportamento
da variavel estudada mostrada no Gréfico 8 indica que houve maior variacdo nos valores
apresentados pelo p6 acondicionado em embalagem transparente, contréario ao observado para
0 spray-dryer.

Gréfico 8- Comportamento da solubilidade do p6 de polpa de acerola obtido por liofilizagdo armazenado ao
longo de 90 dias armazenado em diferentes embalagens.
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Comparando por meio do Gréafico 8 os resultados da solubilidade no dia 15 com
aqueles obtidos para o grau de caking, esses deveriam ser menores para a 0 p6 armazenado na
embalagem transparente e maiores para o0 pé acondicionado na embalagem laminada a vacuo.
Este comportamento ndo foi considerado devido as variacbes apresentadas nos resultados de

grau de caking que sugerem erro de metodologia.
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5.4.5 Acido Ascorbico

O estudo sobre a estabilidade do teor de &cido ascdrbico nas polpas de acerola em
po sob diferentes métodos de secagem e embalagem mostrou, de acordo com a Tabela 30,
haver diferenca significativa (p<0,05) entre a polpa de acerola em pé obtida por aspersdo em
spray-dryer e por liofilizagdo a partir do tempo de armazenamento 45 dias, no qual ndo se tem
distingdo entre as embalagens, apenas entre os métodos de secagem.

Tabela 30— Estabilidade do pé de acerola desidratado por aspersdo em spray-dryer e liofilizagdo, armazenado
em diferentes embalagens para a variavel Teor de &cido ascorbico.

P obtido em spray-dryer P obtido em liofilizador

Dias
A B C A B C

0 2490,92%+ 2490,92%+ 2490,92%+ 2448,24*P+ 2448,24*P+ 2448 24*>PB+
16,9 16,9 16,9 29,0 29,0 29,0

15 2501,77%C+ 2491,90%C+ 2549,62*C+ 2418,42"P+ 2467,56P+  2526,39%P+
78,14 26,22 46,17 12,94 25,03 55,65

30 2461,66%C+ 2450,67%C+ 2518,93*C+ 2412,85"P+ 2469,97P+  2503,77%P+
21,21 21,84 33,78 23,61 62,09 21,94

45 2420,77%C+ 2470,58%C+ 2481,99%C+ 2011,01°+ 2041,16°C+  2126,89°A+
41,65 53,89 41,88 47,83 22,32 45,33

60 2156,43%+ 2180,38%"+ 2214,90°"+ 1807,86*"+ 1922,06"B+  1971,90°C+
40,89 20,94 34 42 19,83 1,96 24,19

75 1880,49"B+ 2059,65%B+ 2077,09%B+ 1673,06*5+ 2027,85°“+  1988,43"C+
21,99 0,54 19,70 105,58 25,84 21,03

% 1871,43%B+ 2029,12%B+ 2118,75°"B+ 1961,48%C+ 2286,48°"+  2404,17*B+
21,20 11,41 58,70 22,20 12,53 25,49

A = Embalagem Transparente; B = Embalagem Laminada; C = Embalagem Laminada a Vacuo. Médias
seguidas por mesma letra minuscula ndo diferem entre si (p > 0,05) na mesma linha, pelo teste de Tukey.
Médias seguidas por mesma letra mailscula ndo diferem entre si (p > 0,05) na mesma coluna, pelo teste de
Tukey.

A partir de 75 dias de armazenamento foi verificado que ndo ha diferenca entre os
pos armazenados nas embalagens laminada (B) e laminada com vacuo (C), havendo aos 90

dias diferenca significativa entre os pds e entre as embalagens, a 95 % de confianca.

As embalagens utilizadas promoveram, para ambos 0s p6s, uma queda nos teores
de acido ascérbico, sendo que os maiores niveis do teor foram alcancados na embalagem
laminada a vacuo (C), tal fato pode estar relacionado a barreira da luz que o laminado produz
e a menor taxa de oxigénio presente na embalagem a vacuo. Teixeira e Monteiro (2006)
afirmaram que a embalagem influi na qualidade dos produtos devendo manté-los protegidos

do oxigénio, da luz e da umidade, que podem levar a mudangas sensoriais e & perda de
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vitaminas. Ainda segundo 0s autores o0 oxigénio pode estar presente dissolvido no produto, no
espaco livre da embalagem ou pode permear através do material da embalagem causando
como efeitos adversos a degradacdo do acido ascorbico, e no que concerne ao efeito da luz
sobre a retencdo de &cido ascorbico afirmam que tem sido pouco investigado e os resultados

encontrados tém sido contraditorios.

No Gréfico 9 fica evidente a diminuicdo do teor de acido ascdrbico que ocorre no
armazenamento de 90 dias para o p6 da polpa de acerola desidratada por aspersdao em spray-
dryer. Nele o comportamento das embalagens mostra-se bem similar com uma maior
diminuicdo dos teores de &cido ascorbico para a embalagem transparente, 25,13 %; enquanto
a embalagem laminada (B) provou redugdo de 18,57 % do acido ascorbico e a laminada a
vacuo (C) 16,90 %.

Gréfico 9— Comportamento do Teor de acido ascoérbico do pd de polpa de acerola obtido em spray-dryer
armazenado ao longo de 90 dias em diferentes embalagens.
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O comportamento do teor de acido ascArbico no pé de polpa de acerola liofilizada
foi semelhante a obtida em spray-dryer, conforme Grafico 10, no qual foi possivel observar
uma diminuicdo do teor de acido ascorbico. Menezes et al (2009), encontrou uma reducao
média de 26,60 % do teor de &cido ascorbico da acerola verde em pé armazenada por 90 dias.
Esses valores sdo bem superiores aos encontrados nesta pesquisa que encontrou uma
diferenca maior entre 0 pd de polpa de acerola liofilizada acondicionado em embalagem

transparente (A) relacionado as outras embalagens e ao p6 obtido pelo outro método. A
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embalagem transparente (A) provocou reducdo de 18,89 % do teor de &cido ascorbico no
periodo de 90 dias, enquanto a laminada (B) apenas 7,34 % e a laminada a vacuo 4,84 %.

Graéfico 10 — Comportamento do Teor de acido ascorbico do p6 de acerola obtido por liofilizagdo armazenado ao
longo de 90 dias em diferentes embalagens.
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Os resultados mostrados no Gréafico 10 indicaram um erro na analise do dia 90,
pois se tem um aumento nos valores de acido ascorbico, este pode ter sido provado pelo uso

do reagente DFI (2,6 — diclorofenolindol), cujo preparo pode ter influenciado a analise.

Um maior decréscimo de acido ascorbico foi observado a partir do tempo de
armazenamento de 45 dias para o po de acerola obtido em spray-dryer e para o obtido por
liofilizagdo este decréscimo acentuado foi observado a partir de 30 dias de armazenamento, 0

que sugere uma maior estabilidade do p6 obtido em spray-dryer.

5.4.6. Analise de cor

5.4.6.1. Parametro colorimétrico L*

A anélise do pardmetro colorimétrico L* mostrada na Tabela 31 expressa que a
luminosidade do p6 obtido em spray-dryer € maior que o p6 obtido por liofilizacdo, havendo
diferenca significativa (p<0,05) entre os p6s para os dias analisados. Abonyi et al (2002) em
seu estudo com sistema de Refractance WindowTM, um método de secagem que utiliza a
agua entre 95 a 97 °C como condutor de energia para o produto a ser desidratado, semelhante

a secagem em tambor, no entanto a temperaturas mais baixas, de 70 a 85 °C; sobre a retencdo
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de qualidade de polpa de morango e cenoura desidratada observaram que ao comparar este
método com a liofilizacdo e secagem em spray-dryer, o p6 da polpa de morango desidratada
por spray-dryer apresentou maiores valores de luminosidade que a liofilizag&o e o sistema de

Refractance WindowTM, respectivamente.

Tabela3l — Estabilidade do p6 de acerola desidratado por aspersdo em spray-dryer e liofilizacdo, armazenado
em diferentes embalagens para a variavel colorimétrica L*.

P obtido em spray-dryer P6 obtido em liofilizador

Dias B ¢ A B C

0 61,36*°+0,06 61,36*"+0,06 61,36°°+0,06 60,91°°+0,06  60,91""+ 0,06 60,91"5+ 0,06
15 61,74°°+0,00 61,54°**+0,00 62,02*°+0,01 60,70""+0,00 60,30+ 0,00 60,26"°+ 0,00
30 61,92*°+0,00 62,31*"+0,00  62,02*°+058  60,05°°+0,00 59,645+ 0,00 59,79+ 0,01
45  62,42*"+0,00 61,88°"®+0,01 61,19°+0,00 59,54"°+ 0,00 59,70°P+0,00 59,92+ 0,00
60 60,95°°+0,00 60,98°*+ 0,00 60,64°"®+0,00 58,96"+0,01 59,32°°+0,00 64,79+ 0,00
75 60,43°F+0,00 61,69°"f+0,01 61,92*°+0,01 57,967+ 0,00 60,23°°+0,00 59,98%"+ 0,00
90 59,54°°+0,00 59,70°®+0,01  60,18*%+0,00 57,57°°+0,00 59,38"F+0,00 59,92"+ 0,00

A = Embalagem Transparente; B = Embalagem Laminada; C = Embalagem Laminada a VVacuo. Médias seguidas
por mesma letra minuscula ndo diferem entre si (p > 0,05) na mesma linha, pelo teste de Tukey. Médias seguidas
por mesma letra maitiscula ndo diferem entre si (p > 0,05) na mesma coluna, pelo teste de Tukey.

As amostras liofilizadas apresentaram uma maior varia¢do na reducéo do valor de
L* implicando em maior escurecimento em relacdo as amostras obtidas em spray-dryer. A
secagem por aspersdo ou spray-dryer € um método empregado para microencapsulacdo que
protege flavorizantes, vitaminas, corantes e outros ingredientes sensiveis (LANDIM, 2008).
Desta forma o uso da maltodextrina como agente carreador e microencapsulante pode ter

auxiliado nos maiores valores de L*.

O Gréfico 11 mostra o comportamento da variavel L* para o p6 de acerola obtido
em spray-dryer, através do mesmo € possivel verificar que os valores da luminosidade
decaem para todas as embalagens utilizadas. Isso significa que as amostras tendem a perda de
brilho e ao escurecimento com o decorrer do tempo de armazenamento, provavelmente
decorrente do ganho de umidade e/ou perda de carotendides e acido ascOrbico durante o
armazenamento. Outra perspectiva sobre a reducdo da luminosidade e consequente
escurecimento durante o armazenamento é dada por Alexandre et al (2014) que relacionam o

fenbmeno provavelmente a uma reacdo de ordem ndo-enzimatica que nos alimentos
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processados estdo associados com as condi¢des do armazenamento que podem levar a ocorrer

a reacdo de Maillard.

Graéfico 11- Comportamento do parametro colorimétrico L* do pd de polpa acerola obtido em spray-dryer
armazenado ao longo de 90 dias em diferentes embalagens.
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O comportamento da variavel L* para o pd de acerola obtido em liofilizador,
mostrado no Grafico 12, indicou um decréscimo da luminosidade com o tempo de
armazenamento, semelhante ao Gréafico 11. Um declinio maior do parametro foi observado

para a embalagem transparente.

Grafico 12— Comportamento do parametro colorimétrico L* do p6 de acerola obtido por liofilizacdo
armazenado ao longo de 90 dias em diferentes embalagens.
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5.4.6.2. Parametro colorimétrico a*

A Tabela 32 apresenta os resultados sobre a estabilidade da variavel colorimétrica
a* do po de acerola desidratado por aspersdo em spray-dryer e liofilizacdo, armazenado em

diferentes embalagens.
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Tabela 32— Estabilidade do p6 de acerola desidratado por aspersdo em spray-dryer e liofilizacdo, armazenado
em diferentes embalagens para a variavel colorimétrica a*.

P obtido em spray-dryer P6 obtido em liofilizador
A B C A B C

Dias

0 0,20%%+0,01  0,20*°+0,01 0,20*F£0,01  -0,27°°£0,07 -0,27°%+0,07 -0,27"°+ 0,07
15  -0,12°°+0,01 -0,03*"+0,01  0,14°*+0,01 -0,36°°+0,00 -0,46"“£0,00 -0,26"F+0,01
30  -0,12°F+0,00 -0,02°f£0,00  0,14*7+0,00 -0,17*®+0,01  -0,24*+0,00  -0,31"+ 0,00
45  -0,46"+0,00 0,17°7+0,00 0,33*P+0,00  0,06°+0,01 -0,17*°+0,00 -0,11°*+0,01
60  -0,35°°+0,01 0,32°°+0,00  0,60°°+0,01  0,19°°+0,02  -0,08°"+0,01 -0,42"°+ 0,00
75  -0,12°7+0,01  0,65°+0,01 0,66°6+0,00  0,24*F+0,02  -0,29°®+0,00 -0,26"F+ 0,01

90 0,19°+ 0,01  0,86*"+0,01 0,89*+ 0,01  0,22*5F+0,01 -0,20°°%+0,01  -0,19°P+ 0,00

A = Embalagem Transparente; B = Embalagem Laminada; C = Embalagem Laminada a Vacuo. Médias
seguidas por mesma letra minuscula ndo diferem entre si (p > 0,05) na mesma linha, pelo teste de Tukey.
Médias seguidas por mesma letra maitiscula ndo diferem entre si (p > 0,05) na mesma coluna, pelo teste de
Tukey.

A avaliacdo do parédmetro a* mostrou que nos tempos de armazenamento
estudados apenas nos dias 75 e 90 se teve uma semelhanca entre os pos acondicionados em
embalagem laminada (B) e embalagem laminada a vacuo (C), no entanto, houve distincao
(p<0,05) entre os pos obtidos pelos diferentes métodos. Para a andlise das embalagens
utilizadas para armazenagem, houve diferenca significativa no decorrer dos dias analisados,
com isso, para ambos 0s pos obtido por diferentes métodos de secagem as embalagens nédo

foram capazes de evitar alteracdo do parametro colorimétrico estudado.

De uma maneira geral, houve um aumento dos valores do parametro colorimétrico
a* indicando que durante o armazenamento ha uma tendéncia ao ganho de cor para a regiao
vermelha. Gomes et al (2004) em seu estudo sobre o armazenamento da polpa de acerola em
po observou efeito semelhante no qual houve aumento da intensidade de vermelho (a*) de

aproximadamente 35% entre o tempo inicial e o final de 60 dias.

Tal fato pode estar relacionado a reducdo da luminosidade que retratou o
escurecimento da amostra ou ainda pode ser proveniente da degradacdo do &cido ascorbico,
principalmente anaerdbica, que gera produtos como furfural e polimeros escuros, conforme
associado por muitos autores para produtos de frutas com pH inferior a 4,0. Outro fator

relaciona-se com a auséncia de barreira a luz e a uma menor barreira a gases como 0 oxigénio
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que levaria a degradacédo do acido ascorbico da embalagem transparente, que proporcionaria a
degradacédo do &cido ascorbico e formacao dos compostos (GOMES et al, 2004).

O comportamento do parametro colorimétrico a* do p6 de acerola obtido em spray-
dryer mostrado no Grafico 13 apresentou um aumento dos valores bem similar para as
embalagens laminada (B) e laminada a vacuo (C), com menor ganho para a embalagem
transparente.

Graéfico 13— Comportamento do parametro colorimétrico a* do pd de acerola obtido em spray-dryer armazenado
ao longo de 90 dias em diferentes embalagens.
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Uma alteracdo expressiva do parametro a* do pd de polpa de acerola obtido por
liofilizacdo foi observado para a embalagem transparente (A), conforme Gréafico 14, no qual

indicou uma coloracdo maior na regido vermelha.

Gréfico 14— Comportamento do pardmetro colorimétrico a* do p6 de acerola obtido por liofilizacdo armazenado
ao longo de 90 dias em diferentes embalagens.
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Comparando as demais embalagens notou-se comportamento bem semelhante
para o pé liofilizado armazenado nas embalagens laminada (B) e laminada a vacuo (C), assim
como ocorreu para 0 pO obtido em spray-dryer. Kacemet al (1987), analisando o
escurecimento em bebidas de laranja embaladas em laminados PET/aluminio/polipropileno e
embalagens flexiveis de polietileno (PE), armazenadas a 24° C por 20 semanas, concluiram
que as embalagens de PE (transparentes) resultaram em maiores perdas do acido ascérbico.

5.4.6.3. Parametro colorimétrico b*

A avaliacdo da estabilidade do parametro colorimétrico b* indica haver diferenca
significativa (p<0,05) entre os pos obtidos pelos diferentes métodos de secagem e entre as
embalagens utilizadas, assim como houve diferenca estatistica nos valores colorimétrico b*
provocado pelas embalagens testadas durante o tempo de armazenamento avaliado. Loureiro
et al (2013) ndo notou existir diferenca significativa para os valores médios da intensidade de
amarelo em todas as amostras de buriti em p6 armazenadas, nas embalagens pelo periodo de

tempo avaliado.

A Tabela 33 apresenta os valores de b* do pé de polpa de acerola desidratado,
por aspersdo em spray-dryer e liofilizacdo, armazenado pelo periodo de 90 dias em diferentes
embalagens.

Tabela 33— Estabilidade do pé de acerola desidratado por aspersdo em spray-dryer e liofilizagdo, armazenado
em diferentes embalagens para a variavel colorimétrica b*.

Pé obtido em spray-dryer P4 obtido em liofilizador

Dias B C A B C
0 10,96°°+0,01 10,96"+0,01  10,96°"+0,01 12,92*P+0,31 12,92°°+0,31 12,92*7+ 0,31
15  11,25°°+0,00  11,39°7+0,01  11,23"°+0,00 13,42°7+0,01 13,33°f+0,00 13,52*“+ 0,00
30 11,54*F+0,00 10,80°°+0,00 11,17°+0,00 13,36"°+0,01 13,21°7+ 0,01 13,49*°+ 0,00
45  11,82°F+0,12  11,63°°+001 11,77%F+0,00 13,81°+0,01 13,95°+0,05 14,23*+0,00
60 12,21"°+0,00 11,56*°+0,00 11,53*¢+0,01 1357°°+0,01 13,78"%+0,01 14,87*"+0,01
75 12,71%B+0,00 11,90°*+0,00 11,76"+0,00 13,86*"+0,00 13,42°°+0,01 13,68°7+0,17
90 12,91°+0,00 11,52"°+001 11,62°%+0,00 13,76*°+0,00 13,19°"+0,01 13,38"F+ 0,00

A = Embalagem Transparente; B = Embalagem Laminada; C = Embalagem Laminada a Vacuo. Médias
seguidas por mesma letra minuscula ndo diferem entre si (p > 0,05) na mesma linha, pelo teste de Tukey.
Médias seguidas por mesma letra maiuscula ndo diferem entre si (p > 0,05) na mesma coluna, pelo teste de
Tukey.
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Nela podemos perceber que o pé obtido por liofilizacdo apresentou maiores
valores de b*, consequentemente uma coloracdo mais amarelada, tipica da polpa de acerola
utilizada, quando comparado ao p6 obtido em spray-dryer. Meloni (2003) afirma que a
liofilizacdo proporciona maior preservacdo das caracteristicas sensoriais dos alimentos,
devido o emprego de baixas temperaturas, j& que os componentes que conferem essas
caracteristicas sensoriais sdo modificados pela alta temperatura. Abonyi et al (2002) em seu
estudo com cenoura submetida a diferentes métodos de secagem obteve que a liofilizagdo foi
a que promoveu maior manutencdo da coloracdo amarela, ndo diferindo da polpa fresca e
apresentando maior valor de b* quando comparado a secagem em tambor e a secagem pelo
sistema de Refratance Window. O comportamento do parametro colorimétrico b* do pé de
acerola obtido em spray-dryer é mostrado no Gréfico 15, no qual se observa um aumento
crescente e destacado na embalagem transparente (A). As embalagens laminada (B) e
laminada a vacuo (C) apresentaram comportamento bem proximos. Segundo Gomes et al.
(2004), este comportamento de aumento do parametro b* pode ser devido a reagdo das
antocianinas com o acido ascorbico presentes na acerola. Desta reacdo resultariam perdas de

ambos 0s componentes, com formacdo de pigmentos levemente escuros.

Grafico 15— Comportamento do Parametro colorimétrico b* do pé de polpa acerola obtido em spray-dryer
armazenado ao longo de 90 dias armazenado em diferentes embalagens.
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Para o p6 da polpa de acerola liofilizada o Grafico 16 mostrou que o
comportamento das embalagens estudadas sdo bem similares, sendo que a embalagem

laminada a vacuo apresenta um pico nos valores do parametro b*.



100

Gréfico 16— Comportamento do Parametro colorimétrico b* do pé de polpa de acerola obtido por liofilizagao
armazenado ao longo de 90 dias em diferentes embalagens.
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5.5. Isotermas de adsorc¢éo dos pos de polpa de acerola.

Os resultados dos ajustes dos modelos matematicos de GAB, BET, Henderson e
Oswin aos dados experimentais do pé da polpa de acerola liofilizada sdo apresentados na
Tabela 34. Segundo Lomauro et al (1985), os erros médios relativos (E) inferiores a 10 %
indicam um bom ajuste do modelo aos dados experimentais. Desta forma, apenas os dados do
po da polpa de acerola obtida no liofilizador, apresentaram valores entre 3,60 e 7,15, portanto,
0s modelos estudados para as temperaturas de 35 e 45 °C, apresentaram bom ajuste aos dados
experimentais, com excecdo ao modelo de Henderson a 35 °C, que obteve valor de E de
14,03. Para o p6 obtido em spray-dryer, nas temperaturas avaliadas, os modelos avaliados
apresentaram erros médios relativos superiores a 10 % com valores que variaram de 10,18 a
29,13.

Os modelos matematicos testados para polpa de acerola em pO apresentaram
coeficientes de determinacdo (R?), variando entre 0,939 e 0,995, sendo que o pé obtido por
liofilizagdo obteve valores de R? entre 0,942 e 0,995, que de maneira geral, foram superiores

ao do p6 obtido em spray-dryer que variou de 0,939 a 0,977.

O modelo de BET dentre os modelos ajustados foi o que melhor se ajustou as
isotermas de adsorcdo o pO de polpa de acerola obtido por liofilizagdo. O modelo GAB

embora tenha apresentado menores valores de erro médio relativo (E) e maiores valores de
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coeficiente de relevancia (R?) ndo pode ser o mais representativo devido os valores de K
serem superiores a 1, o que o torna inconsistente fisicamente, segundo Chirife et al (1992),
pois indicam uma sorcédo infinita. Os demais modelos representativos para o pé obtido pelo
processo de liofilizagdo foram respectivamente, em ordem decrescente, Oswin e Henderson.
Estudos realizados por Gomes et al. (2002) indicaram 0s modelos de GAB e BET
representaram melhor as isotermas de adsor¢do de umidade das amostras de acerola em pé.
Enquanto para Aradjo (2013) o modelo de Oswin foi o que melhor se ajustou as dados
experimentais para o po de acerola liofilizada. Oliveira (2012) em seu estudo com caja em p6
liofilizada obteve o melhor ajuste fornecido pelo modelo de BET para temperaturas de 25 e 30
°C, GAB para 35 °C e Oswin para 40 °C.

Tabela 34— Resultados dos ajustes das isotermas de adsorcéo do p6 da polpa de acerola.

Modelos ParAmetros Pé obtido no Liofilizador P6 obtido no Spray-dryer
25°C 35°C 45°C 25°C 35°C 45°C
X 0,03626 0,04409 0,1787 0,04752 0,04803  0,06571
C 91,34 3,75 0,3334 7,107 5,945 1,918
GAB K 1,053 1,036 0,8831 1,017 1,026 0,9845
R? 0,986 0,990 0,995 0,969 0,956 0,977
E (%) 10,18 6,58 4,14 21,37 23,79 21,65
X 0,05562 0,05770 0,06529 0,05463 0,05680  0,05998
C 1,754 1,712 1,148 3,786 3,333 2,328
BET n 233,4 186,1 180,2 252,4 193,3 190,3
R? 0,972 0,988 0,995 0,967 0,955 0,977
E (%) 12,23 5,01 3,60 18,54 21,67 22,69
a 0,4963 0,6219 0,6024 0,6430 0,7229 0,7110
b 3,125 3,709 3,535 3,663 4,084 4,056
Henderson 5
R 0,942 0,977 0,994 0,947 0,939 0,972
E (%) 29,13 14,03 7,13 15,75 13,69 14,76
a 0,05996 0,07077 0,07059 0,08230 0,08623  0,08402
Oswin b 1,027 0,9190 0,9624 0,8375 0,8178 0,8457
R? 0,964 0,987 0,993 0,964 0,952 0,977
E (%) 19,59 6,59 7,15 12,91 18,86 16,06

Para o p6 de polpa de acerola obtida em spray-dryer ndo houve um Gnico modelo
gue se ajustasse as temperaturas estudas, desta forma para a temperatura de 25 °C o modelo
que melhor se ajustou aos dados experimentais foi o de Oswin, enquanto a 35 e 45 °C o
melhor ajuste foi fornecido pelo modelo de Henderson, pois obtiveram menores erros medios.
Estudos realizados por Catelam et al (2011), mostraram um alto ajuste das isotermas com o

modelo de GAB (R? > 0,99) para polpa de maracuja desidratada em spray-dryer e liofilizador



102

com aditivos e leite desnatado. Segundo Pena et al. (2000), as equagdes de Henderson e
Oswin sdo entre os modelos de dois parametros testados, os que apresentaram melhores
resultados para o guarana (Paullinia cupana) em pd, obtido em spray-dryer, enquanto entre 0s
modelos de trés parametros, os que se apresentam melhores foram as equacdes de GAB, BET.

Segundo Moreira et al, (2013) através dos modelos GAB e BET ajustados para
obtencdo das isotermas é possivel uma avaliacdo do conteido de umidade da monocamada
(Xm) dos alimentos, permitindo um entendimento fisico da teoria da adsor¢do. A monocamada
molecular ¢ a camada primaria do alimento, e o seu conteldo de agua interfere sobre a
higroscopicidade ou afinidade de &gua das moléculas, de maneira que a quantidade de
umidade na monocamada proporciona atingir a estabilidade maxima dos alimentos com
perdas minimas de qualidade do alimento; abaixo deste valor, as taxas de reacdes de
deterioracdo, exceto oxidacdo de gorduras insaturadas, sdo minimas, especialmente nos
alimentos desidratados (CELESTINO, 2010; GOULA et al, 2008). Para o pé de acerola
obtido por liofilizagdo e em spray-dryer observou-se que houve incremento nos valores da
monocamada com o aumento da temperatura de 25 a 35 e 45 °C (Tabela 34) nos modelos de
GAB e BET. Apesar deste comportamento ndo ser muito comum Ferreira e Pena (2003)
apresentam dois mecanismos como alternativa para justificar tal comportamento: o primeiro
afirma que um aumento da temperatura pode provocar modificacfes na estrutura fisica do
produto, disponibilizando um maior nimero de sitios ativos com afinidade por moléculas de
agua, ou ainda, por segundo, provocam um aumento da solubilidade de solutos intrinsecos ao
produto, fazendo com que um maior nidmero de moléculas de agua fiquem retinas na

monocamada.

Notou-se ainda, uma diferenca entre os valores do conteudo de umidade na
monocamada entre os modelos, de forma que o modelo de BET apresentou valores
predominantemente maiores. Similarmente, Oliveira et al (2011), encontrou maior valor ao
contetdo de umidade na monocamada molecular (Xr) para 0 modelo de BET no que se refere
ao pé de sapoti liofilizado. Moreira et al (2013), também observou a elevacdo da temperatura
como fator predominante para o incremento dos valores da umidade na monocamada (Xn,) nos

modelos de GAB e BET, comportamento similar ao reportado neste trabalho.

Os valores da monocamada foram superiores nas amostras liofilizadas quando
comparadas com as amostras obtidas em spray-dryer, segundo o modelo de BET. Este

resultado confere ao po6 liofilizado uma maior higroscopicidade, o que explica a maior



103

afinidade por agua apresentada por esta amostra na Tabela 25. Portanto, um maior valor da
monocamada implicou em uma maior higroscopicidade, o que também foi obtido com o

aumento da temperatura, conforme visto nos resultados.

Os valores de C para o p6 da polpa de acerola obtido por diferentes métodos de
secagem demonstram uma diminuigdo da constante com o aumento da temperatura (Tabela
34). Pedro et al (2010), em seu estudo do pé de maracuja obtido por diferentes métodos de
secagem observou comportamento semelhante para a polpa de maracuja obtida por
liofilizacdo, enquanto que para a obtida em spray-dryer um comportamento variavel foi
observado, aumentando seus valores entre 20-30°C e 40-50 °C, e diminuindo entre 30 e 40°C.
Moreira et al (2013), afirma que essa diminuigdo dos valores de C ¢ esperada e cita que “T...]
as baixas temperaturas favorecem a forca de interagcdo entre adsorvato-adsorvente causando

um incremento nos valores da constante C”.

Para 0 p6 da polpa de acerola obtido em spray-dryer, os modelos Oswin e
Henderson, foram os que melhor se ajustaram aos dados experimentais, apresentaram valores
de “a” e “b” dentro do faixa requerida para a representacdo das isotermas de sorcdo de
materiais de origem biologica (Tabela 34). Segundo Blahovec (2004), o0 modelo de Oswin

deve apresentar a> 0 e 1> b > 0, enquanto para o modelo de Hendersona>0eb>1.

As Figuras 14 e 15 representaram as isotermas de sor¢do do p6 de polpa de
acerola obtido por liofilizacdo e spray-dryer, respectivamente. A partir destas podemos
verificar que hd um aumento da a, com o aumento da umidade de equilibrio (Xeg), @ uma

temperatura constante, para ambos os pos.

Um maior ganho de umidade do p6 gerado pelo processo de liofilizacdo é obtido
em umidades relativas (UR) superiores a 70 %, enquanto para o p6 obtido em spray-dryer se
tem um maior ganho partir de UR superior a 75 %, pontos a partir dos quais se tem um
aumento expressivo da absorcdo de agua pelo pd, observado pelo aumento da umidade de

equilibrio.

Relacionado as temperaturas estudas, as temperaturas de 25, 35 e 45 °C
simularam possiveis temperaturas de armazenamento, nas quais as isotermas apresentaram-se
bem préximas para os pos de acerola. No entanto observa-se uma tendéncia a maior absor¢éao
de 4gua quando se tem temperaturas mais elevadas, no caso a 45°C, fenbmeno comum para

produtos ricos em agucar como pos de frutas.
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Figura 14 — Isotermas de sorcédo de p6 de polpa de acerola obtida em liofilizador nas temperaturas experimentais
de 25, 35 e 45°C (linhas) prevista pelo modelo de BET.
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Figura 15 — Isotermas de sor¢do de p6 de polpa de acerola obtida em spray-dryer prevista pelos melhores
modelos: 25°C modelo de Oswin, enquanto a 35 e 45°C modelo de Henderson.
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As isotermas obtidas sdo do tipo 111, segundo a classificagdo de Brunauer (1943),

para as temperaturas examinadas e todos os métodos de secagem. Tal comportamento também
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foi observado por Pedro et al (2010), em seu estudo sobre isotermas em pd de maracuja,
Moreira et al. (2013) para p6 de manga e Gomes et al (2002), para a polpa de acerola em po.
A forma tipica de uma isoterma reflete a forma na qual a 4gua se liga ao sistema, de modo que
interacbes mais fracas com as moléculas de agua geram uma atividade de agua maior, assim,
0 produto torna-se mais instdvel (ANDRADE et al, 2011). As isotermas obtidas apresentaram
uma zona mais plana na sua primeira parte, ou seja, em formato de “J”, e sdo tipicas de
alimentos ricos em componentes soluveis, como acucares (AL-MUHTASEB et al, 2004).
Esta forma das curvas é caracteristica de alimentos com alto teor de aglcar, que em baixa
atividade de &gua o teor de umidade aumenta linearmente com ay, a0 passo que a altos niveis
de atividade de agua o contetdo de &gua aumenta rapidamente (PEDRO et al, 2010). A
explicacdo para a natureza das isotermas pode ser que em baixas atividades de agua a
adsorcdo fisica em locais fortemente ativos ocorram desde que a dgua possa ser absorvida

apenas a superficie - OH de sitios de acucar cristalino (GOULA et al, 2008).

Por meio das figuras 16 e 17 foi observado que ocorreu uma inversao do efeito da
temperatura sobre as isotermas dos pos de acerola obtidos por liofilizacdo e spray-dryer,

respectivamente.

A inversdo do efeito da temperatura para o pd de acerola obtido por liofilizacdo
ocorreu entre a isoterma de 45 e 25 °C na faixa de atividade de 4gua de 0,52 a 0,6, e entre as

isotermas de 45 e 35°C na faixa entre 0,6 e 0,67 de a,, conforme a Figura 16.

Figura 16 - Inversdo da isoterma do po de acerola liofilizado segundo 0 modelo de BET para as
temperaturas de 25, 35 e 45°C.
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O efeito da temperatura sobre a isoterma de sorcdo é de grande importancia, uma
vez que os alimentos sdo expostos a uma gama das temperaturas durante o armazenamento e
processamento. A temperatura afeta a mobilidade de moléculas de 4gua e o equilibrio
dindmico entre o vapor e fase adsorvida. Segundo Goula et al (2008), o teor de umidade
equilibrio diminui com o aumento da temperatura, em uma atividade de 4gua constante, esta
tendéncia pode ser atribuida a uma reducdo no nimero total de locais ativos para a agua de
ligagdo, como um resultado de mudanca fisica e / ou quimica induzida pela temperatura. No
entanto pode ocorrer uma inversdo do efeito da temperatura sobre as isotermas, que resultaria

em um aumento da umidade de equilibrio com o aumento da temperatura.

Para 0 p6 obtido em spray-dryer a inversdo do efeito da temperatura pode ser
visualizada através da Figura 17, na qual ocorreu a inversdo entre as isotermas de 35 e 25 °C
na faixa de atividade de agua de 0,3 a 0,5, também entre as isotermas de 45 e 35 °C na faixa
de 0,57 a 0,7 de atividade de agua.

Figura 17- Inversao da isoterma do p6 de acerola obtido em spray-dryer segundo o modelo de Oswin
para a temperatura de 25 e 0 modelo de Henderson para as temperaturas 35 e 45°C.
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O efeito da inversdo mostrou, para uma mesma atividade de agua, em um
aumento na umidade de equilibrio, com o aumento da temperatura. Este resultado esta de
acordo com os obtidos por Telis-Romero et al (2005) e Pedro et al (2010), que afirmam que
alguns estudos reportaram esta inversao do efeito da temperatura na atividade de agua

superiores a 0,7 para produtos com elevado teor de agUcar, tais como as frutas, o que pode ser
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explicado por um aumento solubilidade do agUcar na agua causada pelo aumento da

temperatura.

5.6. MEV (Microscopia Eletronica de Varredura)

O estudo da microestrutura foi realizado nos p6s obtidos pelos diferentes métodos
de secagem e no qual pode-se verificar o efeito da secagem sobre a microestrutura do pd, foi
também realizada o estudo sobre o efeito do adjuvante de secagem no processo para iSso
realizou-se a analise nos p6s com e sem adi¢cdo de maltodextrina. Os resultados gerados pelo
MEYV sdo mostrados nas Figuras 18 e 20.

Figura 18- MEV (Microscopia Eletronica de Varredura) do pé de polpa de acerola desidratada em spray-dryer
sem adigdo de maltodextrina (a, b, c) e adicionado de 17,1 % de maltodextrina (d, e, f).

Fonte: o autor (2014)

De maneira geral o p6 de polpa de acerola obtido em spray-dryer apresentou
granulos de forma arredondada. As superficies dos pos desidratados sem adi¢do de adjuvante
de secagem apresentaram-se enrugada com depressdes provocadas pela retirada de agua do
processo, conforme Figura 18 (a, b, ¢). Cavalcante Mata et al, (2005) em seu estudo sobre 0

microencapsulamento do umbu em pd, observou particulas com aspecto enrugado e pequenas
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com formato cdncavo, semelhante ao resultado encontrado neste estudo para o p6 de polpa de
acerola obtido sem adigcdo de maltodextrina. A formacdo de vacuolo (bolha de vapor) implica
que as particulas sejam ocas decorrentes da formacgdo da bolha dentro da particula. 1sso ocorre
quando a temperatura das particulas aumenta, o ponto e a pressdo de vapor em ebulicdo
dentro do vactolo sobem acima da pressdo ambiente local e caso a temperatura de secagem
seja suficientemente alta, a umidade é evaporada rapidamente criando uma superficie seca e
dura, de modo que as particulas ocas ndao esvaziem quando se movem em regides mais frias
do secador. No entanto, quando a temperatura de secagem ndo é tdo elevada, a superficie
mantém-se Umida e flexivel durante mais tempo, de modo que a particula oca pode esvaziar e
enrugar a medida que arrefece (NIJDAM, LANGRISH, 2006).

A adicdo do adjuvante de secagem a polpa de acerola melhorou a microestrutura
do pd obtido em spray-dryer, visto que o po adicionado de maltodextrina mostrou superficie
lisa decorrente da maior retirada de 4gua provocada pelo encapsulamento, conforme Figura 18
(d, e, f). Caparino et al (2012) observaram estrutura semelhante, uma superficie muito fina e
lisa para p6 de manga adicionada de maltodextrina na concentracgéo de 0,25 kg / kg obtida em
spray-dryer, conforme Figura 19.

Figura 19 — Estrutura de pé de manga adicionado de maltodextrina obtida em spray-dryer com ampliacdo de
1000x.

Fonte: Caparinoet al., (2012).

Na encapsulacdo, a medida que as particulas sdo lancadas no meio gasoso, elas
tomam a forma esférica. Em contato com o ar aquecido, a 4gua se evapora rapidamente da
capsula. A alta relacdo area de superficie/volume das particulas promove rapida evaporacao

da agua. Com isso, o tempo de exposicdo das particulas ao calor € curto (geralmente poucos
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segundos), e a temperatura do nucleo ndo ultrapassa os 100 °C, o que reduz a ocorréncia de
alteracOes indesejaveis (AZEREDO, 2005).

O processo de liofilizacdo gerou um p6 completamente amorfo (Figura 20).
Estruturas amorfas podem ser visualizadas em sistemas constituidos de frutose e em sistemas
com auséncia de agUcares. Tais estruturas sdo caracterizadas por um estado desordenado em
que ndo ha repeticdo de formas geométricas e presenca de faces planas bem estabelecidas,
sendo comuns em produtos liofilizados (ALVES, 2008).

Figura 20 — MEV (Microscopia Eletronica de Varredura) do pé de polpa de acerola desidratada em liofilizador
sem adicdo de maltodextrina (a, b, ¢) e adicionado de 19,1 % de maltodextrina (d, e, f).

Fonte: o autor (2014)

A presenca de acucares na polpa de acerola em p6 é um fator de predisposicdo a
obtencdo um p6é com microestrutura amorfa, assim como a aplicacdo do processo de
liofilizacdo, pois segundo Junior (2004), o mecanismo da liofilizagdo, composto por
congelamento seguido de secagem, induz a obtencdo de produtos no estado amorfo devido
ultrapassagem da Ty (temperatura de transi¢do vitrea) durante o congelamento que fara com
que a solugdo amorfa concentrada fique menos viscosa podendo ocorrer um colapso do
produto no momento em que o gelo € sublimado. Este colapso € devido a fluidez de liquido

viscoso para dentro de camadas de interface, seguido do aparecimento de uma camada
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provocada pela expansdo da matriz durante a ebulicdo, que atua como uma barreira,

caracterizando assim a estrutura amorfa.

A temperatura de transicdo vitrea (Ty) € uma transicdo caracterizada por uma
interrupcdo na relagdo entre temperatura e capacidade calorifica e estd diretamente
relacionada com a proporcéo dos componentes, de maneira que hd um aumento com o peso
molecular de materiais poliméricos usados na formulagdo, e hd uma diminuicdo com o
aumento da umidade (JUNIOR, 2004). Com isso, € esperada que houvesse uma diminuicao
do estado amorfo ao se realizar adicdo de maltodextrina a solugdo analisada, devido aumento
do peso molecular provado pela adicdo do adjuvante. Contudo ndo foi possivel visualizar a
influéncia da adicdo de maltodextrina sobre a estrutura do po liofilizado por meio da Figura
20, nem ao menos que o pd da polpa de acerola desidratada por liofilizacdo adicionada de
maltodextrina (figura 20 d, e, f) apresentou uma estrutura menos amorfa quando comparada

aquela obtida por liofilizacdo sem adicéo do adjuvante de secagem (figura 20 a, b, c).

5.7. Difragdo de Raios-x (DRX)

A difracdo de raios X € uma técnica comum utilizado para confirmar a estrutura
cristalina ou amorfa de produtos na forma de pd, sejam eles inorganicos ou organicos. Em
geral, o material cristalino mostra uma série de picos agudos, enquanto produto amorfo
produz um amplo padrdo de fundo, com estrutura sem ordem a longo alcance, onde os picos
ndo sdo bem defindos. (CAPARINO et al, 2012; CHERIEGATE, 2012).

A Figura 21 mostra os difratogramas dos pds de acerola obtido por diferentes
processos de secagem, com e sem adicdo de maltodextrina, revelando a formacdo de picos

largos, sem definicdo e bastante ruidosos.

Os difratogramas revelaram que a adicdo de maltodextrina a polpa de acerola
antes do processo de secagem gerou pos menos amorfos. Tal fendmeno pode ser observado
nas amostras SSM e LSM que apresentaram picos bem menos intensos que as amostras SCM
e LCM, comprovando que a adi¢cdo do adjuvante maltodextrina protegeu a estrutura cristalina

das amostras, gerando pds menos amorfos.
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Figura 21 - Padrdes de difracdo de raios - X do pd de polpa de acerola integral obtido em spray-dryer (SSM), p6
adicionado de maltodextrina e obtido em spray-dryer (SCM), p6 de polpa de acerola integral obtido em
liofilizador (LSM), pé adicionado de maltodextrina obtido por liofilizagdo (LCM).
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Fonte: o autor (2014)

Comparando os métodos de secagem, temos que o processo de liofilizacdo gerou
um pé com estrutura completamente amorfa quando comparado ao pé gerado em spray-dryer,
conforme amostras SSM e LSM, na Figura 21. Este resultado reforcou o que foi obtido na
analise de microscopia de varredura eletronica (MEV), na qual se visualizou estruturas mais
amorfas para o po gerado por liofilizagcdo. Caparino et al, (2012) em seu estudo sobre o efeito
de diferentes métodos de secagem sobre as propriedades do p6 de manga encontrou resultado
semelhante ao p6 de acerola, no qual o processo de secagem por liofilizacdo gerou um po
mais amorfo que o obtido em spray-dryer, com picos menos elevados. Cheriegate (2012)
estudando a estrutura da amora liofilizada encontrou como resultado do difratograma um
material com estrutura sem ordem a longo alcance; isto ¢ um material “amorfo”, onde os
picos ndo estavam bem definidos, ndo havendo a formacao de estrutura cristalina na amora

liofilizada.

5.8. Espectroscopia de Infravermelho com Transformada de Fourier (FTIR-ATR)

Os espectros de absorcdo de infravermelho sdo resultado da excitacdo de
transicdes entre 0s niveis de energia de vibracdo e rotacdo das moléculas e permitem fornecer

evidencias da presencga de varios grupos funcionais na estrutura organica devido a interacdo
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das moléculas ou atomos com a radiagdo eletromagnética pelo processo de vibracdo
molecular (SOCACIU et al, 2009; DORACI, 2014).Esta analise permite aplicacdo em
diferentes produtos vegetais, tais como sucos de cana, extratos de vinho, sucos e pés de frutas
(BUREAU et al, 2013).

A anélise de espectroscopia de infravermelho com transformada de Fourier foi
realizada nas amostras de p6 da polpa de acerola, resultando na presenca de estiramentos
vibracionais correspondentes a grupos alquis e carboxilatos (O-C-O) a 1400 cm™; grupos
alquil (CH) a 1450 cm™; deformacdo de agua a ~ 1600-1620 cm™; estiramento C-H a 2900
cm™ e presenca de hidroxilas (estiramento OH), que esta relacionada a presenca de agua e
aclcares na regido de 3400cm™. Todos esses compostos estdo presentes para todas as
amostras analisadas, conforme Figuras 22 e 23.

Figura 22- FTIR-ATR para p6 de polpa de acerola integral obtido em spray-dryer sem (SSM) e com adicdo de

maltodextrina (SCM); p6 de polpa de acerola integral obtido em liofilizador (LSM) e com adicdo de
maltodextrina (LCM), na regi&o de 4000-600 cm™.
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Fonte: o autor (2014)

A Figura 22 mostra que entre as amostras obtidas em spray-dryer (com e sem
adicdo de maltodextrina) as variacdes na intensidade da banda em 3300 cm™ (v OH) foram
irrelevantes, porém quando comparamos com as amostras liofilizadas é notorio um aumento
na intensidade dessa banda, nas amostras sem adicdo de maltodextrina. Segundo Pizzolatti

(2014), a intensidade de absorgdo esta diretamente relacionada com polaridade da ligag&o.
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Portanto quanto mais polarizavel for uma ligacdo, mais intensa sera sua absor¢éo e trocas no
momento dipolar da ligacdo. Os autores Palipane e Driscoll (1992) explicam que o aumento
da temperatura causa 0 aumento do nivel de energia das moléculas de &gua, tornando-as
menos estavel e causando rompimento de ligagdes de dgua com o material alimentar. Tais
alteracbes podem levar a alteracdo da polaridade e conformacdo das amostras, conforme ja
comprovado pelas analises de MEV e difracdo de raio-x, devido a exposicdo de sitios OH,
resultantes da retirada de agua do processo e de alteracBes causadas em sitios de agucar
cristalino, conforme relatado por Goula et al (2008).

Na regido de 1630 cm™(8 OH) observou-se, conforme Figura 23, menor
intensidade destas bandas nas amostras contendo maltodextrina e maior intensidade nas
amostras que ndo a continha. A banda em 983 cm™(8 C-OH) é caracteristica de agua
absorvida do ambiente e esteve presente em todas as amostras sem adicdo de maltodextrina
(LSM e SSM).

Figura 23 — FTIR-ATR para p6 de polpa de acerola integral obtido em spray-dryer sem (SSM) e com adicdo de

maltodextrina (SCM); pé de polpa de acerola integral obtido em liofilizador (LSM) e com adicdo de
maltodextrina (LCM), na regi&o de 1800-600 cm™.
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Fonte: o autor (2014)

As bandas correspondentes a estiramento C-O de anel (1080-1011 cm™) foram

mais estreitos nas amostras com adi¢cdo de maltodextrina, indicando que 0s agucares estéo
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numa condi¢cdo menos amorfa, o que impede uma maior absor¢do de umidade por parte destas

amostras.

As bandas em 1078 cm™ (v C-H), 1150 cm™ (v C-OC) e 925 cm™(v C-0-C), as
quais foram observadas nas amostras liofilizadas e atomizadas com adi¢do de maltodextrina
correspondem a vibragdes de anel de agucares, sendo, portanto, devido a presenca deste
adjuvante de secagem.

As bandas em 3300 cm™, 1630 cm™ e 983 cm™, sdo bandas caracteristicas da
presenca de agua, seja liga ou absorvida. Estas bandas foram mais intensas nas amostras sem
adicdo de maltodextrina, 0 que mostrou que a adicdo do adjuvante de secagem protegeu as

amostras liofilizadas e atomizadas de uma maior absor¢do de umidade.

Os produtos possuem composi¢des muito similares, com grupos e compostos que
apresentam picos de absorbancia na regido que corresponde a compostos tipicos de produtos
de fruta, sendo os maiores picos apresentados pelas amostras do po de acerola sem adigcdo de
maltodextrina obtida por liofilizacdo, reportando a possibilidade deste processo ser
responsavel por alteracdes que levam a alteracdo da polaridade e conformacdo das amostras,

conforme confirmado pelo MEV.
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6. CONCLUSAO

As melhores condicdes de secagem da polpa de acerola foram obtidas utilizando-
se 0 spray-dryer uma temperatura de secagem de 154 °C e a concentracdo de maltodextrina
na polpa de 17,1 %, enquanto para o liofilizador quando se adicionou 19,1 % do adjuvante de
secagem (maltodextrina) e um tempo de liofilizagdo de 24 horas.

Todos os parametros fisico-quimicos avaliados na polpa integral sofrem variacdo
apos secagem. O processo de aspersdo utilizando o secador tipo spray-dryer mostrou-se como
a melhor opcdo para a desidratacdo da polpa de acerola, visto que é mais eficiente na retirada
de agua do produto, apresentando consequentemente um pd com menor umidade, quando
comparado ao método de liofilizacdo que gerou um pd mais higroscopico e com maior grau
de caking. A utilizacdo da secagem por liofilizagdo mostrou-se vantajosa para a conservacao
da coloracdo caracteristica da polpa integral utilizada na pesquisa. As perdas de &cido
ascorbico foram semelhantes para ambos os metodos de secagem, sendo o0 secador spray-
dryer o equipamento que provoca uma perda ligeiramente menor (79,69%) quando
comparado ao processo de liofilizacdo (80,03%). Os produtos finais ainda se caracterizam

como boa fonte de vitamina C.

O estudo da estabilidade das polpas de acerola em p6 permitiu observar alteracdes
como aumento da umidade e das coordenadas a* e b*, além da diminuicdo do &cido ascorbico
e luminosidade durante armazenamento. O uso de embalagens laminada e laminada a vacuo
foram eficazes na manutencdo da umidade e higroscopicidade dos pds liofilizados, nédo
havendo influéncia de nenhuma das embalagens estudadas sobre a solubilidade, contudo o
grau de caking foi afetado. Uma menor perda de acido ascorbico foi proporcionada pela

embalagem a vacuo para ambos os pés.

As isotermas de adsorcdo do p6 de polpa de acerola obtido por liofilizacdo melhor
se ajustaram ao modelo de BET. Enquanto o p6 de polpa de acerola obtida em spray-dryer
ndo se ajustou a um unico modelo, desta forma para a temperatura de 25°C o modelo de
Oswin melhor se ajustou aos dados experimentais, enquanto a 35 e 45°C o melhor ajuste foi

fornecido pelo modelo de Henderson.

As isotermas obtidas foram do tipo “J” e indicaram uma tendéncia ao po obtido
por liofilizacdo ser um pouco menos estavel, de maneira que este deve ser armazenado em

umidades relativas inferiores a 70 %. O p6 de acerola obtido em spray-dryer suporta
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umidades relativas de 75 %. Ambos os pds devem ser armazenados a temperatura ambiente
préximas a 25 °C.

A caracterizacdo morfoldgica revelou por meio da analise de MEV que 0 processo
de liofilizacdo gera pds de estrutura mais amorfa que a secagem spray-dryer, e ainda a adicao
de adjuvante promoveu o encapsulamento, protegendo a superficie das amostras. Esse
comportamento foi confirmado pela andlise de difracdo de raio X e espectroscopia de
Infravermelho com Transformada de Fourier (FTIR-ATR) que ainda revelaram a acdo
protetora obtida com a adi¢do do adjuvante de secagem maltodextrina sobre as amostras

liofilizadas e atomizadas, evitando uma maior absor¢édo de umidade.
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