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RESUMO

Este trabalho teve como objetivo a obtencao de polpa de graviola em pé por dois métodos de
secagem (spray-dryer e liofilizagdo).Inicialmente, avaliou-se a influéncia das condigdes
(temperatura do ar de entrada no processo em spray-dryer, tempo de secagem no processo em
liofilizador e concentracdo de maltodextrina como adjuvante de secagem em ambos 0s
processos) sobre o rendimento, a umidade e a higroscopicidade dospds obtidos utilizando
planejamentos experimentais. As polpas de graviola em p6 obtidas em ambos os processos
foram caracterizadas quanto aos aspectos fisico-quimicos, higroscépicos e morfolégicos. Os
resultados indicaram que para a secagem em spray-dryer as melhores condi¢des foram 169 °C
como temperatura de entrada do ar e 17% de maltodextrina; enquanto para a secagem em
liofilizador, as melhores condi¢des foram 24% de maltodextrina e um tempo de secagem de
24 horas. As amostras produzidas em tais condi¢des apresentaram-se com boa qualidade nos
aspectos fisico-quimicos. A polpa de graviola em p6 obtida em spray-dryer caracterizou-se
como sendo ligeiramente higroscopica e com muita formacao de caking, apresentou particulas
no formato esférico, tamanhos variados e superficie lisa e uniforme,ao passo que a obtida por
liofilizag@o se caracterizou como sendo nao higroscopica e com pouca formagao de caking,
apresentou particulas sem qualquer simetria, desordenadas, sem repeticdo de formas. Ambos
os pos revelaram isotermas de adsor¢do do tipo III (Formato J), caracteristico de alimentos
com alto teor de actcar, sendo que os modelos que melhor se ajustaram foram o de GAB, para
o p6 obtido por spray-dryer, e o de OSWIN, para o obtido por liofilizagdo. Em seguida,
avaliou-se a estabilidade destes pds armazenados em embalagens laminadas, sob condi¢des
ambientais, e concluiu-se que o armazenamento foi eficaz na manutencdo da qualidade de

ambos os p6s por um periodo de 180 dias.

Palavras-chave: Polpa de fruta. Otimizacdo. Metodologia de superficie de resposta.

Isotermas de adsorcdo. Estabilidade.



ABSTRACT

This study aimed to obtain soursop pulp powder by two drying methods (spray-drying and
freeze drying). Initially, we evaluated the influence of process conditions (inlet air
temperature in the spray-drying process, drying time in the freeze drying process and
concentration of maltodextrin as a drying aid in both cases) on yield, moisture and the
hygroscopicity of these powders through experimental design. Pulps soursop powder obtained
in both cases were characterized physico-chemical aspects, hygroscopic and morphological.
The results indicated that for spray-dryingprocess the best conditions are the use of 169 ° C as
inlet air temperature and 17% maltodextrin, while for freeze drying process the best
conditions were the use of 24% maltodextrin and a drying time of 24 h. Samples produced
under these conditions had good physico-chemical aspects. The soursop pulp powder obtained
in spray-drying process was characterized as being non-hygroscopic and too much caking
formation, particles in spherical shape, varying sizes and smooth and uniform surface, in other
hand the soursop pulp powder obtained in freeze drying process was characterized as non-
hygroscopic and little caking formation, with particles without symmetry, disordered, without
repetition of forms. Both powders presented adsorption isotherms type III (Format J),
characteristic of foods with high sugar content, and the models that best set were the GAB for
the powder obtained by spray-drying process and the OSWIN to that obtained by freeze
drying process. Next, was assessed the stability of these powders stored in laminated packs
under ambient conditions and it was found that storage under these conditionswas effective in

maintaining the quality of both the post for a period of 180 days.

Keywords: Fruit pulp. Optimization. Response surface methodology. Adsorption isotherms.

Stability
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1 INTRODUCAO

Durante a dltima década, a producao nacional de frutas cresceu 28%, saindo de 34
milhdes de toneladas em 2001 para mais de 44 milhdes de toneladas em 2007, uma taxa nunca
vista antes na histéria e a perspectiva até 2017 € uma expansao de 4,5% ao ano (ALVES;
MACHADO; QUEIROGA, 2011).

Apesar do crescimento significativo na produgdo, um dos grandes problemas
enfrentado pelos fruticultores ainda € a conservacdo dos frutos maduros. Grande parte da
colheita € desperdicada e estima-se uma percentagem de 40% de perdas entre a colheita no
campo até a chegada ao mercado consumidor. Esse alto indice de desperdicio é responsavel
por grandes aumentos de preco das frutas para o consumidor final (ALVES; MACHADO;
QUEIROGA, 2011; BARBOSA et al., 2014).

A desidratacdo de frutas, polpas e sucos é um mercado promissor, com grande
potencial de crescimento e pouco explorado empresarialmente no Brasil (AMANCIO;
SILVA; SANTOS, 2014). Além de ser utilizada como método de conservagao, a desidratacao
de frutas agrega valor a matéria-prima, uma vez que transforma as frutas, polpas ou sucos em
um produto diferenciado, dando novas opc¢des de mercado.

As polpas de frutas em pé apresentam caracteristicas distintas das polpas de frutas
in naturaem razao dos processos de secagem utilizados, necessitando avaliar as propriedades
de qualidade que influenciardo as etapas de embalagem e armazenamento.

Neste contexto, o objetivo deste trabalho foi utilizar os processos de secagem em
spray-dryer e liofilizacdo na obtencdo de polpa de graviola em pd, verificando a influéncia das
variaveis (temperatura do ar de secagem no processo de spray-dryer; tempo de secagem no
processo de liofilizagdo e concentragdo de maltodextrina em ambos os processos) sobre o
rendimento, umidade e higroscopicidade do produto final, visando a determinacdo das
condigdes Otimas desses processos.

Além disso, avaliar o comportamento higroscépico da polpa de graviola em po,
obtida tanto por secagem em spray-dryer como por secagem em liofilizador, por meio da
determinacdo de suas isotermas de adsorcdo e de suas caracteristicas fisico-quimicas,
higroscépicas e morfoldgicas, e ainda estudar a estabilidade das polpas de graviola em pé
obtidas por ambos os processos durante o armazenamento em embalagem laminada sob

condi¢des ambientais.
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2 REVISAO DE LITERATURA

Graviola

O Nordeste brasileiro apresenta condicdes favordveis para o cultivo de vdrias
espécies frutiferas com importancia econdmica real ou potencial para a agroinddstria. Dentre
as varias espécies conhecidas, a gravioleira (Annona muricata L.) tem se destacado devido as
suas caracteristicas sensoriais de sabor e aroma (OLIVEIRA et al., 2014).

A graviola pertence a familia Annonaceae, da qual fazem parte cerca de 75
géneros e mais de 600 espécies, das quais somente trés géneros produzem frutos comestiveis,
sendo os da Annona e Rollinia os de maior importancia comercial em virtude da qualidade
dos frutos (MIRANDA et al., 2011).

A partir de meados da década de 1990, a graviola passou a ter maior destaque
entre as frutas tropicais brasileiras devido a sua boa aceita¢cdo no mercado nacional, tanto por
parte dos consumidores como por parte das industrias de processamento de polpa, levando o
Brasil a se tornar, atualmente, o segundo maior produtor de graviola do mundo. Seu cultivo
estd presente de forma, economicamente, relevante nas regioes Centro-Oeste, Sudeste, Norte,
Nordeste, destacando-se os estados de Alagoas, Ceard, Paraiba, Pernambuco e Bahia. No ano
de 2012, o estado da Bahia foi responsavel por 85% de toda a producdo de graviola brasileira;
dos quais 90% foram referentes a exploracio agricola familiar (SAO JOSE et al., 2014).

Apesar da escassez de dados recentes sobre a cultura da gravioleira no Brasil,
sabe-se que seu cultivo tem crescido bastante na ultima década, especialmente no sul da
Bahia, devido as suas condi¢des edafoclimdticas favordveis e a busca por alternativas
rentdveis a lavoura cacaueira. Nesta regido, a area plantada e georreferenciada com graviola
alcanca os 1.300 ha, podendo ultrapassar os 1.500 ha apds o georreferenciamento de todos os
pomares do estado (LEMOS, 2014).

A graviola € utilizada para obtencdo de polpa, suco, néctar e outros produtos
agroindustriais populares entre os consumidores e, embora sua importancia comercial no
Brasil seja considerada de baixa expressdo em relagdo a outras frutas, o crescente interesse
por parte da induistria de suco faz com que a graviola se torne promissora para exportagao

(SAMARAO et al., 2011).
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Aproveitamento agroindustrial da graviola

O fruto da gravioleira, quando em temperatura ambiente e colhido na maturidade
fisiologica, completa o amadurecimento em até seis dias. Tal comportamento € atribuido ao
seu padrao respiratorio, caracterizado por mais de um pico climatérico. Esse curto periodo de
conservagao pos colheita faz com que a graviola seja altamente perecivel, ocasionando altos
indices de perdas e dificuldades no abastecimento de mercados tradicionais e potenciais de
consumo da fruta fresca (LIMA; ALVES; FILGUEIRAS, 2010).

Os importantes atributos sensoriais da graviola, como a coloragdo branca da
polpa, a ligeira acidez e o sabor e aroma agraddveis, possibilitam sua ampla utilizacdo em
produtos processados, sendo a polpa congelada a principal forma de comercializagdo e
consumo atual.

A polpa de graviola apresenta acidez em torno de 0,8 a 0,9% de acido malico, pH
por volta de 3,50, teor de sélidos soldveis variando entre 10 e 18 °Brix, com uma média de 14
°Brix e teor de vitamina C entre 35 a 38 mg/100g (LIMA; ALVES; FILGUEIRAS, 2010). E
considerada como boa fonte de minerais, destacando o magnésio e cobre, provendo de 9 a
16% do indice de ingestao didria recomendada (IDR) para adultos (ALMEIDA et al., 2009).

A polpa tem grande valor como matéria-prima, uma vez que, sendo produzida nas
épocas de safra, pode ser armazenada sob congelamento para comercializagdo nos periodos
mais propicios ou, segundo a demanda do mercado consumidor, prestando-se tanto para
consumo direto como para a elabora¢do de produtos como: sucos (QUEK; CHIN; YUSOF,
2013), néctares (SANTOS et al., 2014), geleias (ORSI et al., 2012), licores (OLIVEIRA et
al., 2014), bebidas lacteas (GUEDES et al., 2013), gelados comestiveis, entre outros.

Como alternativa para o aproveitamento agroindustrial da graviola, deve-se
considerar a elaborac¢do de polpa em pd. Considerando que a polpa fresca € constituida por
mais de 80% de 4gua, a desidratacdo implica em uma considerdvel redu¢ao de volume e,
indiretamente,na reducdo de custos com transportes € manipulacdo do produto, além de
promover o prolongamento de sua vida util.

A apresentacdo na forma de pé alimenticio possibilitaria ainda a insercao da polpa
de graviola num nimero maior de nichos de mercado, bem como o desenvolvimento de novos
produtos. Estudos sobre a transformacdo da polpa de graviola em pé sdo escassos e fazem-se

necessarios para tornar essa proposta real.
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Secagempor spray-dryer

Entre os diferentes métodos de secagem, ospray-dryer, também chamado de
atomizacdo, € o processo mais comumente usado na industria alimenticia por ser econdmico,
flexivel e continuo (IGNARIO; LANNES, 2007; YOUSEFI;, EMAM-DJOMECH;
MOUSAVI, 2011). Neste processo, pequenas goticulas de liquido sdo rapidamente secas a
medida que entram em contato com uma corrente de ar quente no interior de uma camera de
secagem. Dessa forma, embora as goticulas sejam submetidas a temperaturas elevadas, o
curto tempo de secagem faz com que a temperatura no interior da goticula permaneca baixa,
conservandoas caracteristicas nutricionais e sensoriais do produto (ROUSTAPOUR et al.,
2009; JAYASUNDERA et al., 2011).

A secagem por spray-dryer pode ser dividida em quatro fases: aspersdo do
liquido, contato do liquido atomizado com o ar quente, evaporacao da dgua e separacdo do
produto em pé do ar de secagem. Tais operagdes devem ser monitoradas, pois todas elas
apresentam grandes impactos sobre a qualidade do produto final (OLIVEIRA; PETROVICK,
2009).

Este processo temse mostrado, quando aplicado nas condicodes ideais, eficaz na
obtencdo de diversos produtos. No entanto sua otimizacdo é imprescindivel para se obter
produtos na forma de pé com caracteristicas sensoriais e nutricionais adequadas bem como
um bom rendimento satisfatério (ROCHA et al., 2014).

De acordo com Goula e Adamopoulos (2010), a secagem por spray-dryer de
polpas e sucos de frutas tem um grande potencial econdmico, uma vez que a transformagao
desses produtos na forma seca e em p6 resulta na reducdo de volume, de embalagens, facilita
0 manuseio, transporte e prolonga a vida util dessas matérias-primas.

Por outro lado, polpas de fruta sdo muito dificeis de serem desidratadas em spray-
dryer,uma vez que seus principais constituintes sdo acucares de baixo peso molecular, tais
como sacarose, glicose e frutose, e 4cidos organicos. Estes compostos apresentam alta
mobilidade molecular em temperaturas relativamente baixas, o que confere uma natureza
pegajosa aos pds obtidos (JAYA; DAS, 2009). Além disso, a aderéncia de particulas nas
paredes da camara do secador diminui o rendimento do processo.

Para evitar estes problemas, a adi¢cdo de adjuvantes de secagem, tais como

maltodextrina ou goma-arabica, a solu¢cdo de alimentacdo € recomendada para produzir pés de
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fluxo livre, evitando pegajosidade, reduzindo a higroscopicidade do p6 e aumentando o
rendimento do processo (FERRARI et al., 2012).

A literatura conta com diversos estudos sobre o desenvolvimento de polpas de
frutas em po por meio de secagem em spray-dryer. Muitos dos estudos tém como objetivo
avaliar a influencia dos parametros de processo sobre as caracteristicas da polpa em p6 obtida,
como relatam Tonon, Brabet e Hubinger (2008), Moreira et al. (2009), Ferrari, Ribeiro e
Aguirre (2012) e Rocha et al. (2013) em pesquisas com polpas de agai, acerola; amora-preta e
manga, respectivamente. Os estudos citados sdo exemplos de pesquisas que buscam ndo
somente obter a polpa de fruta em po, mas também determinar as faixas de temperatura de
secagem e concentragdes de adjuvantes de secagem, que resultam em polpas de frutas em po
com melhores caracteristicas de qualidade.

E o interesse sobre a produgdo de pds a partir de frutas se estende ainda sobre
desenvolvimento de sucos e residuos de frutas em pé por secagem em spray-dryer, como
mostram Goula e Adamapoulos (2010), Rocha et al. (2014) e Bakar et al. (2013) em estudos
sobre suco de laranja concentrado, suco de caju integral e casca de pitaia vermelha,

respectivamente.

Secagem por liofilizacao

A liofilizacdo € um processo de secagem que tem por base os fendmenos de
sublimacdo,sendo indicado para a preservacdo de alimentos sensiveis ao calor (CEBALLOS;
GIRALDO; ORREGO, 2012).0 processo ¢ dividido em trés estdgios: primeiro o material é
congelado e, em seguida, submetido a ambiente de temperatura e pressdo abaixo do ponto
triplo da dgua, permitindo a retirada da dgua inicialmente por sublimacao (secagem priméria)
e, em seguida, por dessorcdo (secagem secunddria) até a obtencdo do teor de umidade final
desejado (NIREESHA et al., 2013).

Em termos de rendimento e qualidade do produto final, o processo de liofilizacao
pode ser considerado a técnica mais eficiente de desidratacdo. Alteracdes significativas nas
propriedades quimicas, nutricionais e sensoriais dos alimentos sdo evitadas, uma vez que a
baixa temperatura € mantida durante todo o processo. Contudo, ainda é um processo caro que
consome muita energia e so se justifica quando aplicado a produtos com alto valor agregado

(METTA; AYROSA; PALLETA, 2012).



19

Quando bem sucedido, o processo de liofilizagdo preserva a maior parte das
propriedades iniciais da matéria-prima, com destaque para as caracteristicas sensoriais tais
como cor, aroma, sabor, forma, dimensdes e textura (CEBALLOS; GIRALDO; ORREGO,
2012). No caso das polpas de frutas, o material apos ser liofilizado assume o formato do
recipiente no qual foi liofilizado e, para fins tecnoldgicos, é submetido a processo de moagem
até atingir tamanhos de particulas desejdveis a sua industrializagao.

A liofiliza¢ao de polpas de frutas produz pés com altas quantidades de agucares
amorfos e, consequentemente, pds com elevada higroscopicidade. No entanto, a utilizacdo de
adjuvantes de secagem nos processos de liofilizacdo produz pds com reduzida
higroscopicidade(OLIVEIRA; COSTA; AFONSO, 2014), podendo até torni-los nao
higroscépicos.

A maltodextrina € um adjuvante muito utilizado na obten¢do de alimentos em po -
incluindo aqueles por liofilizacdo - e seu uso € efetivo na diminui¢do da higroscopicidade e na
reducdo da aglomeracdo das particulas, gerando pdés mais estdveis (MOSQUERA;
MORAGA; MARTINEZ-NAVARRETE, 2010; CANUTO; AFONSO; COSTA, 2014;
OLIVEIRA; COSTA; AFONSO, 2014).Além de auxiliar na obten¢do de polpas de frutas em
p6 com melhores caracteristicas higroscOpicas, o uso de maltodextrina pode auxiliar na
diminui¢do dos custos de energia do processo, diminuindo o tempo de secagem necessario
para obtencao do material com teor de umidade desejado.

A literatura conta com diversos estudos sobre desenvolvimento e caracterizacdo
de polpas de frutas em p6 obtidas por liofilizacdo. Estudos como os de Mosquera, Moraga e
Martinez-Navarrete (2010) e Oliveira, Costa e Afonso (2014), trabalhando com polpa de
boroj6 e polpa de caji, respectivamente, avaliaram os efeitos da concentracdo de
maltodextrina sobre as caracteristicas das polpas de frutas liofilizadas.

Trabalhos como os de Oliveira, Afonso e Costa (2011), Oliveira et al. (2013) e
Moreira et al. (2013) relataram estudos sobre as caracteristicas fisico-quimicas e
comportamentos higroscépicos, através de isotermas, de polpas de sapoti, macaiba e manga,
respectivamente. Estudos interessados na estabilidade e caracteristicas de reidratacdo de
polpas de frutas em p6 obtidas por liofilizagdo também foram encontrados na literatura, como
o caso dos relatos de Alves et al. (2008), com polpa de pequi; Souza et al. (2011), com polpa

de abacate, e Juliano et al. (2014), com polpa de camu-camu.
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Maltodextrina como adjuvante de secagem

Sabe-se que a elevada higroscopicidade e a aglomeracdo das particulas de p6 sdo
os maiores obstdculos enfrentados na secagem, tanto em spray-dryer como em liofilizador, de
matérias-primas ricas em acucares, tais como a polpa e o suco de frutas,podendo ocasionar
problemas de aglomerac¢do do material e baixos rendimentos durante o processo de secagem
(FABRA et al., 2011).

Para evitar estes problemas, o uso de adjuvantes de secagem torna-se essencial
para a obtencdo de pds com fluxo livre (JAYA; DAS, 2004). Tais adjuvantes de secagem
também sdo chamados de carreadores ou materiais de parede e sdo utilizados,
principalmente,nas secagens de polpa de frutas, reduzindo problemas de aglomeragao durante
0 processo, bem como durante o armazenamento, melhorando assim a estabilidade dos pds
obtidos (SILVA; SOBRAL; KIECKBUSCK, 2006). Diferentes materiais, tais como agentes
antiaglomerantes, proteinas isoladas e maltodextrinas com diferente dextrose equivalente
(DE) sio utilizados para estes fins (MOSQUERA; MORANGA; MARTINEZ-
NAVARRETE, 2010).

A maltodextrina € um dos principais aditivos utilizados para auxiliar a secagem de
polpa de frutas por spray-dryer e liofilizagdo e isso se deve ao seu baixo custo e baixa
higroscopicidade, evitando a aglomeracdo de particulas (FERRARI; RIBEIRO; AGUIRRE,
2012; CEBALLOS; GIRALDO; ORREGO, 2012). Esse material tem também efeito
antioxidante e uma Otima retencdo de substancias voldteis na ordem de 65 a 80%. A
maltodextrina possui ainda propriedades fisicas bem definidas e € solivel em 4dgua, o que tem
popularizado sua utilizacio como aditivo na indudstria de alimentos (MOSQUERA;
MORANGA; MARTINEZ-NAVARRETE, 2010).

As maltodextrinas de baixa dextrose equivalente (DE), menor que 20, sdo mais
eficientes devidosuas propriedades encapsulantes e baixa difusividade de umidade
(ANSELMO; MATA; ARRUDA, 2006).Maltodextrinas com DE muito elevada caracterizam-
se por apresentarem estrutura molecular muito longa, possuindo um grande nimerode
ramificacdes, com grupos hidrofilicos que se ligam facilmente as moléculas de 4gua presentes
no ambiente de armazenamento (OLIVEIRA et al., 2015).

A maltodextrina com DE 20 tem mostrado-se bastante eficiente na secagem de
vérias polpas de fruta em spray-dryer, tais como polpa de amora-preta (FERRARI; RIBEIRO;
AGUIRRE, 2012), polpa de manga (ROCHA et al., 2014), polpa de caja (MOURA NETO et
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al., 2015), e polpa de graviola (COSTA; ROCHA; COSTA, 2014), bem como na secagem de
polpas de fruta por liofilizacao, como a polpa de caja (OLIVEIRA; COSTA; AFONSO, 2014)
e polpa de macaiba (OLIVEIRA et al., 2013).

A adi¢do, em concentra¢des adequadas, de maltodextrina as polpas de frutas antes
dos processos de secagem auxilia na otimizacdo dosmesmospor intermédio do aumento do
rendimento e diminui¢do de custos de energia, gerando pds com melhores caracteristicas

higroscépicas.

Caracteristicas e estabilidade das polpas de frutas em p6

A 4gua € um dos principais componentes da maioria dos alimentos e, mesmo nos
alimentos desidratados com baixos teores de umidade, ela exerce grande influéncia nas
caracteristicas de estabilidade do produto.

O teor efetivo de umidade de um alimento é expresso na forma de fra¢cdo molar e
¢ denominada de atividade de dgua (ay,), conceito termodindmico que também se reflete na
umidade relativa de um gas em equilibrio com uma solucdo ou produto higroscopico
(GRANT, 2004). A atividade de dgua descreve o grau de disponibilidade da dgua para atuar
como solvente e participar de reacdes quimicas e bioquimicas (ROBERTSON, 2009).

A atividade de dgua pode ser expressa como sendo a umidade relativa de um
produto (ay x 100) e, quando um alimento se encontra em equilibrio com o ambiente, sua
atividade de 4gua se iguala a umidade relativa do ambiente. Assim, se estocarmos alimentos
em ambientes com umidade relativa superior a sua atividade de dgua, os mesmos tenderdo a
absorver umidade do ambiente (AZEREDOQO; BRITO, 2012). A caracteristica que o alimento
apresenta de absorver umidade do ambiente pode ser denominada de higroscopicidade.

Entre os fatores que contribuem para o fendmeno de absorcao de dgua, destaca-se
a prépria natureza quimica do alimento. Sabe-se que alimentos ricos em agtcar apresentam
maior poder de absor¢do de 4gua, devido a capacidade dos grupamentos hidroxilicos nele
contidos de formarem pontes de hidrogénio com as moléculas de dgua (CARVALHO; CAL-
VIDAL, 1985).

As polpas de frutas em poé caracterizam-se pela elevada presenga de agucares
(sacarose, glicose e frutose) no estado amorfo e estes, em razdo dos terminais polares
presentes em suas moléculas, sdo responsaveis por fortes interagdes com a molécula de dgua

(CARLOS; RESENDE; CAL-VIDAL, 2005). A forte interacdo que ocorre entre os agucares
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amorfos presentes nas polpas de frutas em p6 e o vapor de dgua presente no ambiente tornam
as polpas de frutas em p6 alimentos altamente higroscépicos.

O fendmeno de absor¢ao de umidade que ocorre nas polpas de frutas em po as
tornam suscetiveis a um processo de deterioracdo fisica denominado de caking (sem tradugao
para o portugués). O caking é um processo pelo qual o pé de baixa umidade e escoamento
livre vai se aglomerando e acaba por formar um material pastoso e pegajoso, resultando em
perda de funcionalidade e qualidade (AZEREDO; BRITO, 2012).

O fendbmeno de formacdo de caking depende, principalmente, da temperatura e
umidade relativa do ambiente, e envolve alguns estadios, incluindo formag¢do de pontes entre
as particulas, aglomeracdo, compactacao e liquefacdo. A formacdo de pontes ocorre como
resultado da deformacdo superficial das particulas e aderéncia em pontos de contato entre
particulas, mas sem reducdo mensurdvel na porosidade do sistema. Eventualmente, as pontes
podem ser desintegradas sob agitacdo. A aglomeraciao envolve uma consolidagdo irreversivel
das pontes, formando torrdes, mais ainda mantendo a porosidade. A compactagdo estd
associada a perda de integridade do sistema como resultado do espessamento das pontes entre
as particulas, causando reducdo da porosidade do sistema e deformagdo sobre pressdo. No
ultimo estadio, as pontes entre as particulas desaparecem, como resultado da liquefacdo da
estrutura; geralmente, esse estadio envolve solubilizagdo de fracdes de baixo peso molecular e
comportamento higroscopico (AGUILERA et al., 1995; AZEREDO; BRITO, 2012).

O fendmeno de caking pode afetar de forma prejudiciala capacidade de
reidratacdo, caracteristica importante para o uso tecnoldgico de alimentos em pd. Ele € de
fundamental importancia para caracterizar a qualidade de produtos que serdo reconstituidos,
de maneira que a absor¢ao deve ser rdpida e em maior volume possivel, a fim de aumentar o
rendimento dos produtos (CEBALLOS; GIRALDO; ORREGO, 2012; SOUZA et al., 2011).

Assim podemos perceber que a ocorréncia de ganho de umidade nas polpas de
frutas em po pode trazer prejuizos a qualidade do pd, tais como a aglomeragdo das particulas
e, consequentemente, diminui¢ao da solubilidade (GOULA; ADAMAPOULOS, 2005).

Produtos submetidos a secagem, embora se beneficiem do retardo no crescimento
de microrganismos e do aumento no tempo de conservacdo, exigem, na fase de
armazenamento, o uso de embalagens adequadas que mantenha as caracteristicas de qualidade
do produto (LISBOA; FIGUEIREDO; QUEIROZ, 2012).

A conservacao das polpas de frutas em p6 ndo dependerd somente de seus fatores

intrinsecos,mas também de fatores extrinsecos, tais como condi¢cdes ambientais de
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armazenamento (umidade relativa do ambiente, concentracdo de oxigénio, luz e temperatura)
e propriedades da embalagem utilizada no armazenamento, estas, de uma forma geral,
deverdo apresentar propriedades de barreira e resisténcia mecanica adequadas para sua
aplicacdo, dentre outras propriedades inerentes a embalagens de alimentos (JULIANO et al.,
2014).

Na literatura encontram-se estudos sobre o armazenamento de polpas de frutas em
p6 envasadas nos mais diversos tipos de embalagens que apresentem barreira a trocas gasosas
sob condicdes ambientais (GALDINO et al., 2003; GOMES; FIGUEIREDO; QUEIROZ,
2004; LISBOA; FIGUEIREDO; QUEIROZ, 2012; ALEXANDRE et al., 2014; JULIANO et
al., 2014; OLIVEIRA et al., 2015).De um modo geral, estes estudos buscam definir o tipo de
embalagem que fornecerd protecao satisfatéria a polpa de fruta em pd, promovendo a menor
troca possivel de umidade do material com a atmosfera do ambiente e impedindo, assim,

ganhos de umidade a niveis considerados inseguros.

Isotermas de adsorcao

A estabilidade fisica, quimica e microbioldgica dos alimentos depende
substancialmente do conteido de dgua e de sua interagdo com o0s outros componentes do
alimento (SABLANI; KASAPIS; RAHMAN, 2007).

Os alimentos higroscépicos atingem a umidade de equilibrio ao entrar em contato
com uma atmosfera sob condi¢des de temperatura e umidade relativa constantes. A
representacdo grafica da relacdo entre a umidade de equilibrio de um material e a umidade
relativa, a temperatura constante, fornece as curvas de umidade de equilibrio ou isotermas de
sor¢do de dgua. Uma isoterma de sor¢cdo pode ser obtida em duas diregdes: durante a
hidratacdo do material (adsor¢do) ou durante a secagem (dessor¢cdo) (RESENDE et al., 2006).

Isotermas de sor¢ao sdao ferramentas importantes para predizer as interagdes entre
a dgua e os componentes dos alimentos, especialmente os de baixa umidade. O conhecimento
de isotermas de sorcdo de umidade é de grande importancia, pois por intermédio delas pode-
se estudar o potencial de conservacdo de alimentos desidratados, selecdo adequada da
permeabilidade da embalagem e estabelecer o teor de umidade que resulta em uma maior vida

util ao produto (ANSELMO; MATA; ARRUDA, 2006).
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Brunauer, Deming e Teller(1940) classificaram as isotermas de sor¢do de acordo
com a sua forma, estabelecendo cinco diferentes tipos, conforme pode ser observado na

Figura 1.

Figura 1 -Tipos de isotermas descritas por Brunauer, Deming e Teller (Adaptado de
MATHLOUTHI; ROGE, 2003)

Tipo 1 Tipo 2 Tipo 3
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Fonte: Mussoi (2015).

As isotermas mais frequentemente encontradas em produtos alimenticios sdo as
do Tipo II e IV (MATHLOUTHI; ROGE, 2003; BASU er al., 2006; BLAHOVEC;
YANNIOTIS, 2009; ANDRADE; LEMUS; PEREZ, 2011). J4 a isoterma do Tipo III, também
conhecida como isoterma de Flory-Huggins, representa a isoterma de materiais cristalinos
como acgucares e sais.Frequentemente encontrada em polpas de frutas em pd (OLIVEIRA;
AFONSO; COSTA, 2011;MOREIRA et al., 2013; OLIVEIRA et al.2013;SANTOS et al.,
2014; ROCHA et al., 2014; MOURA NETO et al., 2015) e seu comportamento se caracteriza
através do baixo ganho de umidade até o ponto onde os cristais comeg¢am a se dissolverm na
dgua absorvida na superficie do cristal.

Normalmente as isotermas de sor¢do de dgua em alimentos sdo determinadas a
partir do ajuste de pontos experimentais a modelos matemdticos conhecidos.Na literatura
existem varios modelos mateméticos para descrever o comportamento das isotermas de sor¢cao

de umidade dos alimentos. Dentre os modelos mais utilizados destacam-se:
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Modelo de BET

E o modelo mais amplamente utilizado em sistemas alimentares. A equacio BET
(Equagdo 1) representa uma base na interpretacdo de multicamadas de sor¢@o isotérmicos e
ele tem sido aplicado na adsor¢@o de gases e vapor poroso em superficies e de s6lidos, bem
como em 4gua, especialmente na adsor¢ao de vapor por polimeros homogéneos e outros

materiais (ANDRADE; LEMUS; PEREZ, 2011).

_ XpCay [1-(@+D).(ay) +n.(ay)"™"
97 (l-ay) | 1-(1-C).a,-C.(ay)™!

Xe ey

O teor de umidade de monocamada, (Xy,), representa o teor de umidade no qual a
dgua ligada a cada grupo polar e idnico comega a comportar-se como uma fase liquida. C é a
energia constante relacionada com o liquido de absor¢do de calor(ANDRADE; LEMUS;
PEREZ, 2011).

E importante salientar que os valores da monocamada (X,,) predizem o teor de
umidade para uma armazenagem segura, na qual o material tem estabilidade maxima.Dessa
forma, assegura que o material esteja menos sujeito a alteragdes deteriorativas (VIEIRA;

FIGUEIREDO; QUEIROZ, 2007).

Modelo de GAB

A equacdo de GAB é um refinamento das teorias de adsor¢ao fisica do Langmuir
e BET e tem um parametro a mais, K, que mede a diferenca do potencial quimico padrdo
entre as moléculas dessa segunda fase e os do estado liquido puro, sendo assim capaz de
aproximar bem a maioria das isotermas experimentais para atividade de dgua até cerca de 0,9.
Desse modo, verificou-se como sendo adequado para a andlise de mais de 50 % de frutos,

carne e vegetais (BLAHOVEC, 2004; ANDRADE; LEMUS; PEREZ, 201 1).

_ Xm-C.K.ay
€47 (1-K.ay).(1-K.a,+CK.ay,)

X ()

De acordo com o modelo descrito, C e K sao constantes de adsorcdo relacionados

com as interacdes energéticas entre as moléculas da monocamada e as subsequentes, num
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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 sao as seguintes: ele tem uma opg¢ao
de base tedrica vidvel, uma vez que € um aperfeicoamento das teorias fisicas da adsorcdo de
Langmuir e BET; fornece uma boa descri¢do do comportamento de sor¢do de quase todos os
produtos alimentares (ay =0 a 0,9); seus parametros t€ém um significado fisico em termos de
processos de sor¢do, e que descreve a maioria dos efeitos da temperatura sobre isotermas por
meio da equagio de Arrhenius (ANDRADE; LEMUS PEREZ, 2011).

Mais uma vez faz-se importante ressaltar que, de acordo com Vieira, Figueirédo e
Queiroz (2007), os valores da monocamada (X,,) predizem o teor de umidade para um

armazenamento seguro com menores possibilidade de alteragcdes deteriorativas no material.
Modelo de HENDERSON e OSWIN

O modelo de Henderson € um dos modelos mais empregados e descreve bem o
comportamento de alimentos com uma ampla faixa de atividade de 4dgua (0,1 a 0,75), como
graos cereais e frutas (ANDRADE; LEMUS PEREZ, 2011; PARK et al., 2008). O modelo é

descrito na Equacao 3:

1

o [ ®

Ja o modelo de OSWIN € um modelo empirico que consiste em uma expansao da
série de curvas de forma sigmdide e foi desenvolvido por Oswin. E utilizado para relacionar o
teor de umidade de leite em pod, graos das principais culturas agricolas e ché liofilizado até
uma atividade de dgua de 0,5,bem como para varios alimentos (ANDRADE; LEMUS;
PEREZ, 2011; CORREA et al., 2006). Apresenta algumas vantagens sobre os modelos
cinéticos de BET e GAB: apenas duas constantes de facil linearizacdo (PARK et al., 2008). E

descrito na Equacao 4:

oo [2]° (4)
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Estes modelos supracitados permitem que com poucos pontos experimentais seja
possivel construir isotermas de umidade, que podem ser facilmente interpoladas ou
extrapoladas para a obtenc¢do de pontos nas regidoes de baixa e alta atividade de dgua, pontos
estes de dificil determinacdo experimental (CORREA et al., 2006).

De acordo com Gabas et al. (2007), os critérios usados para selecionar o modelo
de sor¢ao mais apropriado sdo o grau de ajuste aos dados experimentais e o significado fisico
do modelo. Uma vez que o modelo é escolhido, faz-se a representacdo grafica da isoterma
e,por intermédio dela, poderemos compreender o comportamento higroscépico do material, a
influéncia da temperatura de armazenamento sobre sua estabilidade e ainda a umidade relativa

maxima a qual o material pode ser submetido sem comprometer sua estabilidade.
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3 AVALIACAO DOS PARAMETROS DE SECAGEM E COMPORTAMENTO
HIGROSCOPICO DA POLPA DE GRAVIOLA EM PO OBTIDA POR SECAGEM
EM SPRAY-DRYER

Introducao

A graviola € uma fruta tropical que apresenta alto valor comercial no Brasil, com
grandes perspectivas econdmicas para comercializacio e exportacio (SAO JOSEer al., 2014).
Por apresentar excelentes caracteristicas sensoriais e valor nutritivo significativo, os
produtores apostam cada vez mais na sua industrializacdo para produgdo de polpas, sucos e
néctares, num mercado que se encontra cada vez mais em expansio (LEMOS, 2014;
WATANABE et al., 2014).

A secagem em spray-dryer € um processo amplamente utilizado na industria de
alimentos e, em condicdes ideais, tem se mostrado eficaz na obtencdo de diversos produtos
(ROCHA et al., 2014). E um processo continuo, que se caracteriza pela transformagio de um
liquido em um produto seco, na forma de pd, por meio de um tempo de secagem muito curto.
Esse liquido € aspergido por intermédio de um sistema de alta pressdo, no qual as goticulas
entram em contato com um fluxo de ar quente. Assim, hd uma rdpida evaporacio, que permite
manter baixa a temperatura do produto final, possibilitando a secagem de produtos sensiveis
ao calor sem afetar excessivamente sua qualidade (FERRARI; RIBEIRO; AGUIRRE, 2012).

Entretanto, € um processo de dificil utilizacdo em alimentos ricos em agucares
devido a obtencdo de produtos com alta higroscopicidade, que minimizam o rendimento do
processo, o escoamento e reconstituicdo desses alimentos em pd. Portanto, é fundamental a
utilizagdo de temperaturas mais baixas no processo de secagem, bem como a utilizacdo de
adjuvantes de secagem com alto peso molecular, visando facilitar e aumentar o rendimento do
processo (OLIVEIRAet al., 2007; FERRARI; RIBEIRO; AGUIRRE, 2012). A maltodextrina
€ o adjuvante de secagem comumente empregado na secagem em spray-dryer, em funcao de
sua alta solubilidade, baixa higroscopicidade e baixo custo (KHA; NGUYEN; ROACH,
2010).

A higroscopicidade € a capacidade que um material apresenta de absorver a
umidade do ar (JAYA; DAS, 2004). A higroscopicidade de um alimento estd ligada a sua

estabilidade fisica, quimica e microbioldgica e,dessa forma, torna-se imprescindivel o
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conhecimento de seu comportamento higroscépico (OLIVEIRA; CLEMENTE; COSTA,
2014).

Uma forma de se conhecer o comportamento higroscépico dos alimentos em pé é
por meio de suas isotermas de sorcdo. O conhecimento das isotermas de sor¢cdo de umidade
dos alimentos auxilia na determinac@o do tempo de secagem, caracterizagdo do produto, além
da determinagdo da vida util do produto e do tipo de embalagem adequada para seu
armazenamento (ALEXANDRE; FIGUEIREDO; QUEIROZ, 2007).

Neste contexto, o objetivo deste trabalho foi estudar a influéncia da temperatura
do ar de secagem e da concentracdo de maltodextrina sobre as caracteristicas da polpa de
graviola em pé produzida por secagem em spray-dryer, visando a determinacao das condi¢des
6timas de processamento e avaliar o comportamento higroscépico da polpa de graviola em pd,
obtida nas condicdes Otimas, por intermédio da determinacao de suas isotermas de adsorcao e

de sua caracterizagdo fisico-quimica e morfoldgica.

Materiais e Métodos

Obtencgao da matéria-prima

As polpas de graviola, ndo pasteurizadas e sem adicdo de conservantes,
selecionadas para a realizacdo deste estudo foram adquiridas em uma inddstria de
processamento de polpas de frutas localizada no municipio de Fortaleza — CE e encaminhadas
para o Laboratério de Controle de Qualidade de Alimentos e Secagem do Departamento de
Tecnologia de Alimentos da Universidade Federal do Ceard, onde foram armazenadas a
temperatura de -18 °C e utilizadas de acordo com a necessidade experimental.

O descongelamento foi realizado com as polpas ainda embaladas sob temperatura
de 6 £2 °C, em refrigerador, por um periodo minimo de 18 horas. Utilizou-se maltodextrina
com dextrose equivalente (DE) 20 como adjuvante de secagem na formula¢do da polpa de

graviola para secagem.

Preparo e secagem das amostras

A secagem da polpa foi realizada em equipamento spray-dryer modelo LM SMD

1.0 da marca Labmaq do Brasil, com a utilizagdo de um bico aspersor de 1,2 mm de diametro.
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Durante os processos, a temperatura de secagem (°C) e a concentracdo de maltodextrina (%
m/m) sofreram variagdes de acordo com o planejamento experimental. Foram mantidos
constantes os parametros de vazdo do ar comprimido (3,0 L/min), pressao de aspersao (100
psi), vazdo de alimentagdo (0,5 L/h) e vazdo do ar de secagem (3,5 m’ /min).

Apds a secagem, os pds foram pesados para efeito de rendimento (R), expresso
em percentual através da relacdo da quantidade de massa de sélidos obtidos pela massa de

solidos da alimentac¢ao, de acordo com a equagao 5:
Rendimento (%)= () x100 )

Onde:

A = quantidade de produto (pd), em gramas, obtido apds o processo menos o resultado da
andlise de sua umidade;

B = quantidade total, em gramas, de solidos presentes na polpa mais a maltodextrina

adicionada.
Planejamento experimental e andlise estatistica

Para avaliar a influéncia da temperatura de secagem e a concentracdo de
maltodextrina na polpa sobre o p6 obtido no processo, foi realizado um delineamento do tipo
composto central rotacional 2% com trés repeticdes no ponto central, tendo como varidveis
respostas a umidade, higroscopicidade e rendimento do p6. As faixas de variacdo entre os
limites inferior e superior para varidveis independentes foram estabelecidas a partir de dados

da literatura e de testes preliminares realizados (TABELA 1).

Tabela 1 —Niveis do planejamento experimental para secagem da polpa de graviola em spray-
dryer

co . . Niveis
Variaveis independentes 141 1.0 0  +10 +141
Temperatura de secagem (°C) 148 154 169 184 190
Concentra¢do de maltodextrina (% m/m) 10 12 17 22 24

Fonte: Elaborado pelo préprio autor.



36

A relagdo entre as varidveis independentes e as varidveis respostas foi estabelecida
por intermédio de modelos matematicos. O modelo utilizado foi uma equagao de segunda
ordem (6), em que Y € a varidvel reposta, Py € a interseccao (constante), X; e X, as varidveis
independentes (temperatura e concentracdo de maltodextrina), € Bi, B2, Bi1, P22, P12 sd0 os

coeficientes da regressdo (linear, quadratico e interagdo).
Y =By + B, X1 +B,Xo + By X + B, X3 + B, XX, + Erro(6)

Apés a andlise estatistica dos coeficientes, a andlise de varidncia (ANOVA) foi
aplicada com o intuito de testar a adequac¢do dos modelos gerados por meio da avaliacdo do
coeficiente de determinagdo (R*) e do teste F. Os termos que ndo eram estatisticamente
significativos (p>0,05) foram excluidos do modelo bésico e reajustados. Os coeficientes de
determinacdo (R?), a determinacdo do coeficiente ajustado (Rzadj) e a andlise da falta de ajuste
foram usados para avaliar a qualidade dos novos modelos, e as parcelas de superficie foram
geradas.

Para os modelos que apresentaram falta de ajuste significativo, foi realizado teste
de Tukey para comparacdo entre as médias (o = 0,05), visando maior fundamentacdo na
determinagdo das condi¢des que geram a melhor polpa de graviola em p6. Os dados foram
tratados estatisticamente com o auxilio do software Statistica 7.0 (STATSOFT, 2007), de
forma a assegurar a validade dos coeficientes dentro de um intervalo de confianca de 95%.

Apés a determinagdo da melhor condicdo para a secagem em spray-dryer,
realizou-se um processo de secagem em triplicata e em cada repeticdo desidratou-se,
aproximadamente, 400g de polpa de graviola formulada com maltodextrina em percentual
(m/m) determinado, com base nos resultados do planejamento experimental. Os processos de
secagem e andlise dos p6s foram conduzidos de maneira mais uniforme possivel para que nio

houvesse diferenga entre as condi¢des de trabalho.
Determinacoes analiticas
Todas as determinagdes fisico-quimicas, tanto na polpa integral quanto na polpa

em po obtida na melhor condi¢do de processo, foram realizadas em triplicata. As andlises

foram as seguintes:
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Atividade de dgua

A determinacdo da atividade de dgua (ay) foi realizada a 25 °C em higrometro

digital Aqualab® 3TE da marca Decagon, conforme indica¢des do fabricante.

Umidade

A determinagdo do teor de umidade foi realizada por infravermelho em
determinador de umidade digital, modelo ID50, série ID V1.8, da marca Marte, conforme

indicagdes do fabricante.

pH

O potencial hidrogenionico (pH) das amostras foi determinado por intermédio de
leitura direta em pHmétro, previamente calibrado.

Pesou-se 1,0 grama da amostra e, posteriormente, diluiu-se com 10 mL de dgua
destilada sob agitacio até completa dissolucdo ou até que as particulas ficassem

uniformemente suspensas, conforme as normas analiticas do Instituto Adolfo Lutz (2004).

Acidez tituldvel

A determinacdo da acidez tituldvel (AT) foi realizada por meio de titulometria,
pesando-se aproximadamente 1,0 g de amostra em erlenmeyer de 125 mL, posteriormente
diluida em 50 mL de 4gua destilada sob agitacdo até completa dissolu¢do. A amostra diluida
foi entdo titulada com solu¢@o padronizada de hidréxido de sédio (NaOH) 0,1 N, utilizando
fenolftaleina como indicador. O ponto final da titulagao foi determinado apds a mudanga de
coloragao da amostra, conforme as normas analiticas do Instituto Adolfo Lutz (2004).

Os resultados foram expressos em g/100 g de acido citrico e em g/100 g de acido

malico, calculados por meio da equagdo 7:

Acidez (%)= Naog>< NaOHX "
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Onde:

Ficido = Fator do 4cido a ser expresso (acido citrico = 0,064; dcido malico = 0,067);
Fxaon = Fator de correcao da solucdo de hidréxido de sédio 0,1N;

Vraon = Volume de hidréxido de sédio 0,1N gastos na titulacao (mL);

P = Peso da amostra (g).

Solidos soliiveis

O teor de sdlidos soliveis (SS) foi determinado por meio da leitura direta em
refratdmetro digital, com escala variando de 0 a 90 °Brix, a 20 °C, conforme as normas

analiticas do Instituto Adolfo Lutz (2004).

Acido Ascorbico

O conteido de vitamina C foi determinado por intermédio do método
titulométrico baseado na redu¢do do indicador 2,6-diclorofenolindofenol (DFI) pelo dcido
ascorbico, conforme metodologia descrita pela Association of Official Analytical Chemists
(AOAC, 1997).

Pesou-se aproximadamente 1,0 g de amostra em um béquer de 100 mL e entdo
diluiu-se com 50 mL de solucdo de 4cido oxdlico a 0,5%. Posteriormente, a amostra diluida
foi transferida para balao volumétrico de 100 mL e o volume completo com a solucdo de
acido oxalico 0,5%. Desta dilui¢do foi retirada uma aliquota de 5 mL e transferida para um
erlenmeyer de 125 mL, adicionou-se 45 mL de 4gua destilada e, entdo, titulou-se com a
solucdo de DFI (0,02%) até a mudanca de coloragdo da amostra.

Os resultados foram expressos em mg de dcido ascorbico por 100 g de amostra,

calculados por meio da equacao 8:

(Ax100)
B

Acido ascérbico (mg/100g)= (8)
Onde:

A = [Volume de DFI gastos na titulagdo (mL)xTitulo da solugdo de DFI (ug)]/1000

B = [Peso da amostra (g)xaliquota de leitura (mL)]/100
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Cor instrumental

A determinacdo dos parametros para andlise de cor foi realizada usando um
colorimetro Konica Minolta spectrophotometer modelo CR410 com a determina¢d@o no modo
CIE L*a*b* que inclui as varidveis L*, a*, b*, Chroma (C*), angulo Hue (Ho*). Onde L é a
medida da luminosidade de um objeto e varia do 0 (para o preto) até o 100 (para o branco), a’
é a medida do vermelho (a* positivo) ou do verde (a* negativo); b" é a medida do amarelo (b*

positivo) ou do azul (b" negativo); C” define a saturacao e Hy' representa o angulo de tom.
Densidade aparente

A determinacdo da densidade aparente foi realizada segundo metodologia
proposta por Goula e Adamapoulos (2010), por meio da pesagem de 2,0 g de amostra em
proveta graduada de 50 mL. Os resultados foram expressos em g/mL e calculados por meio da

equacao 9:
Densidade aparente (g/mL) = % 9)

Onde:
m = Massa do po6 (g);
V = Volume do p6é (mL) ocupado na proveta de 50 mL.

A caracterizacdo higroscépica da polpa de graviola em pé obtida na melhor
condicdo de processo, bem como sua caracterizacdo morfolégica e a construcdo de suas
isotermas de adsorcdo, foi realizada em triplicata por meio das determinacdes descritas

abaixo:
Higroscopicidade
A andlise de higroscopicidade foi determinada segundo metodologia proposta por

Goula e Adamapoulos (2010), por meio da pesagem de 1,0 g de amostra, uniformemente

distribuida sobre placa de petri e posteriormente expostas em ambiente com 75% de umidade
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relativa, condicionada através de solucdo saturada de NaCl (ay, = 0,75), a temperatura

ambiente por 90 minutos. Os resultados foram calculados por meio da equacaol0:

Higroscopicidade (%) = (3) X 100 (10)

Onde:
A = Ganho de umidade (g) sofrido pela amostra ap6s 90 minutos de exposi¢do em ambiente
com 75% de umidade relativa;

B = Peso da amostra (g).

Os resultados foram expressos em percentual de umidade adsorvida e para fins de
classificacdo, os resultados foram comparados a tabela de padrdes higroscépicos (TABELA
2) proposta por GEA Niro Research Laboratory (2003), na qual os materiais sdo classificados

de acordo com os seus graus de higroscopicidade.

Tabela 2 - Padrdes da higroscopicidade

Higroscopicidade Porcentagem (%)
N3ao higroscépico <10
Ligeiramente higroscépico 10,1 <15
Higroscopico 15,1 <20
Muito higroscépico 20,1 <25
Extremamente higroscépico > 25

Fonte: GEA Niro Research Laboratory, 2003.

Grau de Caking

A determina¢do do grau de caking foi realizada segundo metodologia proposta
por Jaya e Das (2004), expondo-se 1,0 g de amostra em ambiente com 75% de umidade
relativa por 90 minutos para ganho de umidade, conforme descrito na metodologia para
determinac¢do da higroscopicidade. Em seguida, o material foi seco em estufa a vacuo a 70°C,
com pesagens até peso constante. Apds o resfriamento em dessecador, a amostra foi pesada e
transferida para peneira com malha de 500 um e agitada por cinco minutos em agitador de
peneiras eletromagnético da empresa Bertel, sob agitacdo média.O material retido na peneira

foi pesado e o grau de caking calculado por meio da equacaol 1:

Grau de caking (%) = (AX;O‘” (11)
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Onde:
A = Peso do material retido na peneira (g);

B = Peso da amostra (g).

Os resultados foram expressos em percentual e para fins de classificacdo, os
resultados foram comparados a tabela de padrdes para grau de caking(TABELA 3) proposta
por GEA Niro Research Laboratory (2003), na qual os materiais sao classificados de acordo

com os seus graus de caking.

Tabela 3 - Padrdes do grau de caking

Grau de caking Porcentagem (%)
Nao hd formagdo de caking <10
Ligeiramente formacgao de caking 10,1 <15
P6 com formagao de caking 15,1 <20
P6 com muita formacgao de caking 20,1 <25
P6 com extrema formacao de caking >25

Fonte: GEA Niro Research Laboratory, 2003

Solubilidade

A solubilidade foi determinada segundo metodologia proposta por Cano-Chaucaet
al. (2005). Adicionou-se 1,0 g da amostra em 100 mL de dgua destilada sob agitacao de 2000
rpm em agitador magnético durante cinco minutos. A solu¢do foi entdo centrifugada, a 3000
rpm, por cinco minutos. Uma aliquota de 25 mL do sobrenadante foi transferida para placa de
petri, previamente tarada, e imediatamente seca em estufa a 105 °C durante cinco horas.

Ap06s o resfriamento em dessecador, a placa de petri foi pesada e por intermédio
da diferenga de peso determinou-se a massa de amostra contida na placa. A solubilidade do p6

foi expressa em percentual e calculada seguindo a seguinte equacaol?2:
o A
Solubilidade (%) = (E) x 100 (12)

Onde:
A = Massa da amostra (g) contida na placa ap6s a secagem;

B = Peso da amostra (g).
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Tempo de reidratacdo

O tempo de reidratacdo foi determinado de acordo com metodologia proposta por
Goula e Adamopoulos (2010). Pesou-se, aproximadamente, 2,0g da amostra em um béquer de
100 ml e adicionou-se 50ml de dgua destilada, mantendo sob agitacdo a 800 rpm. O tempo da
reidratacdo, expresso em segundos, foi cronometrado a partir da adi¢do da dgua destilada e
verificado a cada 30 segundos por meio de paradas na agitagdo para verificacdo da completa

solubilizacdo da amostra.

Caracteriza¢do morfologica

A andlise morfolégica e da superficie dos pds foi realizada em microscopio
eletronico de varredura (MEV) Zeiss, modelo DSM940A. Os pés foram depositados sobre fita
adesiva dupla face, fixada em suporte metdlico. A placa metélica foi recoberta com platina em
metalizadora da marca Emitech, modelo K 550, operando a 5m e 10 kV, fornecendo uma

cobertura de aproximadamente 25 pm, ocorrendo entdo a captura das imagens.

Isotermas de adsor¢do

Para as determinacdes das isotermas de adsorcdo foi utilizado o método
gravimétrico estatico. Amostras, em triplicata, de 0,2 g do p6é foram pesadas em cadinhos de
aluminio previamente tarados e colocadas em ambiente como umidades relativas
condicionadas por meio de diferentes solu¢des salinas saturadas: CH3;COOK (ay= 0,21),
K,>CO; (ay= 0,44), NaBr (ay= 0,58), SnCl; (ay= 0,76), KCI (ay= 0,84) e BaCl, (ay= 0,90),
preparadas de acordo com Greenspan (1977).

As amostras foram pesadas a cada 24 horas até que nao houvesse mais variagao de
massa, detectada por intermédio de pesagem em balanga analitica, determinando-se, desta
forma, a massa de equilibrio. Apds a deteccdo do equilibrio, a atividade de dgua (ay) de cada
amostra foi medida nas temperaturas de 25, 30, 35 e 40°C, com medidor de atividade de dgua
modelo Aqualab 4TEV. Posteriormente, as amostras foram levadas para secagem em estufa a

vacuo com temperatura de 70°C para determinagdo da massa seca.
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A umidade de equilibrio (Xq) foi calculada segundo a equagao 13:

me-
Xeq= (13)

Onde:
Xeq = umidade de equilibrio, g. g'l;
m, = massa da amostra no equilibrio, g;

m, = massa da amostra seca, g.

Para o ajuste dos dados experimentais na obteng¢do das isotermas de adsorcdo,

foram utilizados os modelos matematicos apresentados na Tabela 4.

Tabela 4 - Modelos mateméticos utilizados para o ajuste das isotermas de adsor¢do da polpa
de graviola em pé obtida por secagem em spray-dryer

Modelos Equacoes

GAB X - Xn-C.Ka,,
“" (1-K.ay).(1-K.a,+CK.a,,)

X,,.C.a, [1-(n+1).(ay) +n.(ay,)""
BET eq= : n+l
(I-ay) | 1-(1-C).a,-C.(ay)
1
HENDERSON % - ['1“(1'aw)]a
€q b
a b
OSWIN Xeq=a. [—W
T 1-a,

Xeq — umidade de equilibrio (g de H,O.g); Xm — contetido de 4gua na monocamada molecular (g de H,0.g™);
a,, — atividade de dgua; C — constante relativa ao calor total de sor¢do da primeira camada. K — Constante de
GARB relativa as multicamadas; n - Constante de BET relativa as multicamadas; a e b — parAmetros de ajuste para
os modelos de Henderson e Oswin.

Os modelos foram ajustados utilizando o software Statistica 7.0 (STATSOFT,
2007) e a qualidade dos mesmos foi avaliada pelo coeficiente de correlagio (R?) e pelo erro

médio relativo (E) definido pela equagdo 14:

100 < |(Mi-Mp))|

E= Dy ] (14)
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Onde:

E = residuo médio relativo (%);
M; = valor experimental;

M, = valor predito pelo modelo;

n = ndmero de dados experimentais.

Resultados e Discussoes

O planejamento composto central rotacional, utilizando como varidveis
independentes a temperatura de secagem (°C) e concentra¢do de maltodextrina (% m/m), e os
resultados médios observados para as varidveis de rendimento, higroscopicidade e umidade

sdo apresentados na Tabela 5.

Tabela 5 - Planejamento composto central rotacional utilizado para a secagemem spray-dryer
e resultados médios observados para os parametros de rendimento, higroscopicidade e
umidade

Ensaio Temp. Malto. Rendimento Higroscopicidade Umidade
(°C) (% m/m) (% m/m) (% m/m) (% m/m)

1 184 (+1) 22 (+1) 9,78+0,00° 10,62+1,19% 0,90+0,04
2 154 (-1) 22 (+1) 10,1120,02° 9,79+1,24% 1,16+0,09
3 184 (+1) 12 (-1) 10,04+0,02° 9,88+0,30% 1,34+0,17
4 154 (-1) 12 (-1) 9,91+0,03" 8,14+1,28" 1,43+0,29
5 148 (-1,41) 17 (0) 15,89+0,01" 7,56+0,48" 1,45+0,05
6 190 (+1,41) 17(0) 15,28+0,008 13,12+2,67° 0,95+0,01
7 169 (0) 10 (-1,41)  12,4440,04" 11,41+0,16" 1,45+0,29
8 169 (0) 24 (+1,41)  12,27+0,02° 10,07+0,67* 0,88+0,16
9 169 (0) 17 (0) 17,7120,01" 10,30+0,45"* 1,11+0,08
10 169 (0) 17 (0) 17,15+0,01’ 10,50+0,16™* 1,09+0,07
11 169 (0) 17 (0) 16,59+0,02' 10,59+0,60°* 1,0620,11

Letras diferentes na mesma coluna indicam diferenga significativa entre os tratamentos para p < 0,05.
Fonte: Elaborado pelo préprio autor.

A temperatura de secagem e a concentra¢do de maltodextrina nos niveis utilizados
apresentaram falta de ajuste significativa (p<0,05) sobre o rendimento e a higroscopicidade
dos pds de polpa de graviola obtidos por secagem em spray-dryer e, portanto, ndo foi possivel
obter modelos matematicos para as mesmas.

A higroscopicidade dos pds de polpa de graviola variou de 7,56 a 13,12%. De

acordo com a classificagdo proposta por GEA Niro Research Laboratory (2003), os pds de
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polpa de graviola obtidos nas condi¢des utilizadas no planejamento sdo ligeiramente
higroscépicos.

A variagdo na higroscopicidade dos pos possivelmente pode ser explicada pela
faixa de temperatura utilizada no planejamento, pois segundo Tonon, Brabet e Hunbiger.
(2008), temperaturas de secagem mais altas resultam em pds com umidades mais baixas e
maior facilidade em adsorver dgua, ou seja, mais higroscopicos, o que estd relacionado ao
maior gradiente de concentra¢do de dgua existente entre o produto e o ambiente.

Na variacdo da higroscopicidade pode-se observar que os ensaios correspondentes
aos pontos centrais do planejamento, temperatura de 169 °C e 17% de maltodextrina ndo
apresentaram diferenca significativa em relacdo aos outros ensaios e, com relacdo ao
rendimento, observa-se que houve diferenca significativa entre todos os ensaios, sendo que os
pontos centrais apresentaram os maiores rendimentos, com 17% em média.

Em relacdo a umidade, o modelo obtido foi satisfatério (p<0,05), mostrando uma
falta de ajuste nao significativa. A avaliacdo dos efeitos das varidveis independentes sobre o
teor de umidade dos pds mostrou que apenas a interacdo temperatura de secagem X
concentracdo de maltodextrina ndo foi estatisticamente significativa em um nivel de 95% de
confianca (APENDICE — Tabela 20). O efeito estimado para os fatores temperatura de
secagem e concentra¢ao de maltodextrina em termos lineares € negativo, ou seja, um aumento
em qualquer um desses fatores acarreta numa menor umidade do pé.

Na secagem em spray-dryer é comum observar que o aumento da temperatura de
secagem resulta numa maior perda de d4gua do material a ser desidratado devido a uma maior
taxa de transferéncia de calor sobre as particulas, promovendo grande forca motriz para a
evaporacdo de dgua, resultando, consequentemente, na obtencdo de pds com menor teor de
umidade (FERRARI; RIBEIRO; AGUIRRE, 2012). Esse comportamento é observado em
diversos trabalhos como os relatados por Quek, Chuk e Swedluno (2007), em estudo com
suco de melancia; Moreira et al. (2009), em estudo com suco de acerola em pd; Tonon et al.
(2009), em estudo com suco de acai e por Rocha et al. (2014), em estudo com suco de caju.

Quanto ao efeito da maltodextrina sobre teor de umidade, de acordo com Abadio,
Domingues e Borges (2004) e Quek, Chuk e Swedluno (2007), a adi¢cdo de maltodextrina
aumenta o teor de solidos totais e reduz o teor de umidade do material a ser desidratado,
facilitando a obten¢ao de p6s com menor teor de umidade.

Uma vez que somente os termos lineares e quadraticos foram significativos, um

novo modelo foi gerado com base nos coeficientes de modo que a qualidade do modelo ndo
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foi afetada (APENDICE — Tabela 22). O percentual de variacdo explicada pelo modelo foi
maior que 96% e o valor de F calculado para o modelo foi de 33,59, ou seja, 7,41 vezes maior
que o valor de F tabelado (4,53) no intervalo de 95% de confianca. Assim, o modelo gerado
neste estudo pode ser considerado estatisticamente preditivo. Usando a equagdo 15, foi
possivel elaborar a superficie de resposta que mostra o comportamento das varidveis

independentes sobre o teor de umidade da polpa de graviola em pé (Figura 2).

Umidade (%) = 11,95 - 0,106T + 0,0003T2 -0,102M + O,OOZM2 (15)
(R*=0,97; R?ju = 0,96 € p-valor [falta de juste] = 0,07)

Figura 2 - Superficie de resposta (A) e curva de contorno (B) para a varidvel resposta umidade
em fungdo das varidveis independentes (temperatura de entrada do ar e concentracdo de
maltodextrina) para a polpa de graviola desidratada em spray-dryer

24
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Fonte: Elaborado pelo préprio autor.

Nenhum dos ensaios encontrou-se na regido Otima para a resposta avaliada, ja
que, de acordo com a Figura 2, seriam necessdrias maiores temperaturas € maiores
concentracoes de maltodextrina. No entanto, deve-se ressaltar que devido a limitagdes do
préprio equipamento ndo seria possivel trabalhar com temperaturas acima de 190°C e que,
apesar da superficie de resposta indicar tal tendéncia, a mesma nio seria necessdria, pois
foram obtidos resultados de umidade relativamente baixos e considerados aceitdveis para a
estabilidade do pé.

Teores de umidade semelhante aos obtidos neste estudo sao relatados por Ferrari;
Ribeiro e Aguirre (2012) em estudo com suco de amora-preta, obtendo, com 15% de
maltodextrina e temperaturas de 180 e 160 °C, p6és com 1,02 e 1,51% de umidade,

respectivamente; por Rocha er al. (2013, 2014) em estudo com polpa de manga e suco de caju
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desidratados com 30% de maltodextrina a 178 °C, obtendo pds com teores de umidade de 1,04
e 1,58%, respectivamente.

Diante do exposto e visando a economia do processo por intermédio do uso de
temperaturas mais baixas e menores concentracdoes de adjuvantes de secagem associado a
rendimentos elevados, recomenda-se a secagem de polpa de graviola em spray-dryer a uma
temperatura de 169 °C e 17% (m/m) de maltodextrina como adjuvante de secagem, uma vez
que essas condicdes apresentaram maior rendimento, pds com umidade aceitdvel e
higroscopicidade semelhante aos outros ensaios.

Ap6s a determinacdo da melhor concentracdo de maltodextrina e temperatura de
secagem entre as condicdes avaliadas, a polpa em pé obtida foi caracterizada quanto a seus
aspectos fisico-quimicos e higroscépicos. Na Tabela 6 se encontram os resultados das andlises
fisico-quimicas no que concerne aos parametros de acidez tituldvel, pH, solidos soluveis,
vitamina C, parametros de cor, umidade, atividade de dgua e densidade aparente, tanto para a

polpa integral de graviola como para a polpa em pd.

Tabela6 - Caracterizacdo fisico-quimica da polpa de graviola integral (base imida) e em pé
(base seca) obtida por secagem em spray-dryera temperatura de 169 °C e 17% (m/m) de
maltodextrina como adjuvante de secagem

Parametro Analisado Polpa integral (b.u.) Polpa em p6 (b.s.)
Acidez titulavel (% m/m de acido citrico) 0,70+0,02 2,53+0,15
(% m/m de acido malico) 0,74+0,03 2,65+0,16
pH 3,50+0,03 3,67+0,03
Sélidos soluveis totais (°Brix) 9,63+0,55 *
Vitamina C (mg 4cido ascérbico.lOOg'l) 37,79+0,09 103,37+10,12
L 67,22+0,07 67,06+0,01
a -1,13+0,05 -2,400,01
Parametros de cor b’ 11,04+0,02 6,11+0,01
Ho' 95,55+0,02 111,40+0,08
C 11,08+0,02 6,56+0,01
Umidade (% m/m) 89,29+1,88 1,33+0,20
Atividade de dgua 0,98+0,01 0,15+0,01
Densidade aparente * 0,53+0,02

Fonte: Elaborado pelo préprio autor
* andlise ndo aplicada ao material devido seu estado fisico.

A polpa de graviola integral apresentou acidez em torno de 0,74% de dacido
madlico, pH por volta de 3,50, teor de sélidos soliveis variando entre 9,6 °Brix, e teor de
vitamina C de 37 mg/100g. Resultados semelhantes sdo relatados em outros trabalhos (LIMA;

ALVES; FILGUEIRAS, 2010; COSTA; ROCHA; COSTA, 2014). Ainda com relacdo aos
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resultados encontrados, verificou-se que todos estavam de acordo com os teores preconizados
pelos padrdes de identidade e qualidade para este produto (BRASIL, 2000).

Também foi observado na polpa de graviola em pé um incremento nos valores
dos parametros de acidez e no teor de vitamina C quando comparados a polpa integral, fato
relacionado ao processo de secagem e, consequentemente, a concentracao dos nutrientes no
produto seco.

A polpa de graviola em pé apresentou-se em coloracdo branca, verificada pelos
baixos valores nos parametros a*, b*, C" e elevado valor no parametro Ho*. A luminosidade da
polpa de graviola integral e em p6 foi de 67,22 e 67,06, respectivamente.

Produtos ricos em acicares, como as polpas de frutas, podem sofrer
escurecimento quando expostos a altas temperaturas durante os processos de secagem,
resultando numa reducao dos valores de luminosidade (L*). Esse comportamento é relatado
por Quek, Chuk e Swedlund (2007), em seu estudo com suco de melancia em p6 e por Rocha
et al. (2014), em seu estudo com suco de caju em pd, ambos obtidos em spray-dryer.

No presente trabalho, o fato da luminosidade ndo ter sofrido alteracdo durante o
processo pode ser visto como um aspecto positivo das condicdes de secagem utilizadas,
indicando que ndo houve escurecimento do pé. Resultado semelhante é relatado por Rocha et
al. (2013) em estudo sobre a obten¢ao de polpa de manga em pé por spray-dryer e por Costa,
Rocha e Costa (2014),a0 estudarem a influéncia da concentracdo de maltodextrina sobre as
caracteristicas fisico-quimicas da polpa de graviola em p6 obtida por secagem em spray-dryer.

A secagem a temperatura de 160 °C e 17% (m/m) de maltodextrina como
adjuvante de secagem resultou em um p6 com teor de umidade de 1,3% e atividade de dgua
de 0,1. Isso significa que a polpa de graviola em p6 pode ser considerada estdvelem relacdo a
deterioracdo bioquimica e microbiana (DAMODARAN; PARKIN; FENNEMA, 2010). No
entanto, as condi¢cdes de armazenamento irdo desempenhar importante papel em sua
estabilidade.

A densidade aparente da polpa de graviola em pé foi de 0,53 g/mL. A baixa
densidade estd associada ao baixo teor de umidade do material e ao uso de maltodextrina
como adjuvante de secagem. A adi¢do de maltodextrina aumenta o teor de sélidos totais e
reduz o teor de umidade do material a ser desidratado, facilitando a obtencdo de pds com
menor teor de umidade (QUEK; CHOK; SWEDLUND, 2007). Pés com menor teor de
umidade tendem a ser menos densos que pds com maior teor de umidade, uma vez que ha

menor presenga de 4gua em sua composicao.
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Na Tabela 7 encontram-se os resultados das andlises higroscopicas no que
concerne aos parametros de higroscopicidade, grau de caking, solubilidade e tempo de

reidratacdo para a polpa em p6 obtida a 169°C, com 17% (m/m) de maltodextrina.

Tabela 7 - Parametros higroscépicos da polpa de graviola em pd obtida por secagem em
spray-dryer,a temperatura de 169 °C e 17% (m/m) de maltodextrina como adjuvante de
secagem

Parametro Analisado Polpa em po6
Higroscopicidade (% m/m) 10,41+1,30
Grau de caking (% m/m) 51,85+1,47
Solubilidade (% m/m) 55,74+3,24
Tempo de Reidratacao (s) 10,33+0,58

Fonte: Elaborado pelo préprio autor

A higroscopicidade da polpa de graviola em p6 foi de 10,41%. De acordo com a
classificacdo proposta por GEA Niro Research Laboratory (2003), a polpa de graviola em p6
obtida nas condi¢des otimizadas de secagem € ligeiramente higroscopica. A ligeira
higroscopicidade da polpa de graviola em pé sugere a necessidade de uma investigagdo mais
profunda sobre seu comportamento higroscépico durante seu armazenamento.

Essa polpa apresentou o valor de 51,88% para o parametro de grau de caking,
podendo ser classificado como pd de muita formacdo de caking, de acordo com a
classificacdo proposta por GEA Niro Research Laboratory (2003). Segundo Goula e
Adamopoulos (2010), o caking de um pé alimenticio depende de sua higroscopicidade, uma
vez que a formagdo de caking em pds alimenticios ricos em agucares pode ser atribuida a
absor¢do de umidade. A 4gua € adsorvida na superficie das particulas, formando uma solucdo
saturada e tornando as particulas pegajosas.

A considerada solubilidade da polpa de graviola em pé (55,74%) revela seu
potencial como ingrediente em produtos alimenticios, como bebidas e preparados de
sobremesas instantaneos.

O tempo de reidratacdo médio para essa polpa foi de 10,3 segundos e considerado
relativamente rdpido quando comparado a outros estudos (GOULA; ADAMOPOULOS,
2010). A rdpida reidratacdo € possivelmente explicada pela alta concentracdo de
maltodextrina, uma vez que a mesma apresenta elevada solubilidade (CANO-CHAUCA et

al., 2005). A utilizacdo de maltodextrina resulta ainda em pds com baixo teor de umidade,

contribuindo para uma rdpida reidratacdo, pois quanto menor o teor de umidade, menos
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pegajoso € o po e, portanto, maior serd a drea em contato com a dgua de hidratacio (GOULA;
ADAMOPOULQS, 2008).

A polpa de graviola em p6 obtida por secagem em spray-dryer a 169°C com 17%
(m/m) de maltodextrina apresentou formato esférico, de diversos tamanhos, superficie lisa e
uniforme (Figura 3), caracteristicas desejdveis para a estabilidade do material (OSORIO et al.,
2010) e atribuidas ao uso de maltodextrina e a temperatura do ar de entrada utilizada no

processo de secagem.

Figura 3 — Imagens microscépicas obtidas por microscopia eletronica de varredura (MEV),

com aumento de 200 vezes - Barra = 50 um (A) e aumento de 500 vezes - Barra = 20 pm (B),

da polpa de graviola em p6 obtida por secagem em spray-dryera temperatura de 169 °C e 17%

(m/m) de maltodextrina como adjuvante de secagem
_ . P —

Loksuwan (2007) relata que a maltodextrina com 20DE contém uma grande
quantidade de acticares de baixo peso molecular, que podem atuar como plastificantes,
evitando o encolhimento da superficie durante a secagem em spray-dryer e conduzindo a
formacdo de particulas mais lisas. Caparino et al (2012) observaram estruturas semelhantes,
de superficie fina e lisa, para a polpa de manga em p6 contendo 25% de maltodextrina e
obtida por secagem em spray-dryer.

Nijdam e Langrish (2006) relatam que o uso de temperaturas mais altas no
processo de secagem em spray-dryer promove rdpida evaporacdo da dgua e a pelicula do
material desidratado torna-se seca e rigida, impedindo que as particulas encolham e, assim,
como resultado, temos uma estrutura mais uniforme. Tais conclusdes foram obtidas ao
observarem a formacdo de esferas mais lisas e rigidas em leite em pé obtido por secagem em

spray-dryer, a temperatura de 200 °C, enquanto que o leite produzido a 120 °C apresentou



51

particulas menores e com aparéncia mais rugosa.

Em alguns pontos da imagem & possivel observar a adesdo de particulas menores
na superficie de particulas maiores, formando aglomerados (Figura 3B). De acordo com
Cano-Chauca et al. (2005), a forte aderéncia das particulas menores em torno das maiores
demonstra a auséncia de superficies cristalinas e € caracteristica de produtos amorfos. A
formagao de aglomerados contribui para os baixos valores de densidade aparente e a
classificacdo do pé como ligeiramente higroscépico e de muita formacgao de caking.

Os parametros dos modelos ajustados para as isotermas da polpa de graviola em
po, além dos valores dos coeficientes de determinagdo (R?) e erros médios relativos E (%),

sao apresentados na Tabela 8.

Tabela 8 - Parametros dos modelos matematicos para representacdo das isotermas de sor¢ao
da polpa de graviola em p6 formulada com 17% de maltodextrina e obtida por secagem em
spray-dryera temperatura de 169 °C

Modelo T (°C) Parametros” R’ E(%)

X, C K
25 0666 0189 0724 0999 2.7
GAB 30 0747 0170 0723 0998 0.58
35 0669 0193 0730  0.999 1.84
40 0750 0176 0730  0.999 4.47

X, C N
25 1532 0036 4927 0999 5.02
BET 30 1439 0039 4987 0999 5.96
35 1165 0049 5075 0999 5.05
40 1240 0048 5050 0999 427

a b
25 0.751 3.799 0.998 427
30 0739  3.673 0.998 6.18
HENDERSON 55 0738 3.600 0.999 418
40 0728 3451 0.998 1.35
a b

25 0111 0719 0.991 1324
30 0112 0738 0.990 9.03
OSWIN 35 0.114 0746 0.992 12,06
40 0116 0767 0.992 374

R? - coeficiente de determinacdo; E% - erro médio relativo; Xm - contetido de d4gua na monocamada molecular
(g de H,0.g™); C — constante relativa ao calor total de sor¢do da primeira camada. K — constante de GAB relativa
as multicamadas; n - Constante de BET relativa as multicamadas; a e b — parAmetros de ajuste para os modelos
de Henderson e Oswin.

Fonte: Elaborado pelo préprio autor

Os modelos matemdticos utilizados apresentaram altos coeficientes de

determinacdo e baixos erros médios relativos para a maioria dos ajustes.
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Geralmente,considera-se um modelo com ajuste aceitdvel quando o mesmo apresenta erros
médios relativos menores que 10% (PEDRO; TELIS-ROMERO; TELIS, 2010; MOREIRA et
al., 2013; OLIVEIRA; CLEMENTE; COSTA, 2014; OLIVEIRA et al., 2013; OLIVEIRA;
COSTA; AFONSO, 2014; ROCHA et al., 2014) e Labuza, Kaanane e Chen (1985) relatam
que a representacdo de isotermas € extremamente boa quando o erro relativo for menor que
5%, sendo estes os parametros utilizados para definir o modelo que melhor se ajusta a este
estudo.

No presente estudo, o modelo de GAB forneceu o melhor ajuste para a polpa de
graviola em po obtida por secagem em spray-dryer, com coeficientes de determinagdo (R?)
maiores que 0,99 e erros médios (E) menores que 5%.

Segundo Pavan, Schmidt e Feng (2012), os modelos de GAB e BET se baseiam
no conceito de umidade na monocamada, sendo este um parametro importante para avaliagdo
da estabilidade dos alimentos. O conteido de umidade na monocamada (X;,) corresponde a
quantidade de dgua fortemente adsorvida a sitios especificos na superficie dos alimentos e €
considerado um valor critico, acima do qual as taxas de algumas reacdes de degradacdo
aumentam e a estabilidade da matriz alimentar diminui (COMUNIAN et al., 2011).

A Tabela 8 mostra que, de acordo com o modelo GAB a 25 °C, a polpa de
graviola obtida por secagem em spray-dryer apresenta valor de umidade na monocamada (X,,)
equivalente a 66%, significando teor de umidade para um armazenamento seguro, no qual o
material tem estabilidade. Nessa condicdo, assegura-se que o material estd menos sujeito a
alteracOes deteriorantes.

Em outras palavras, podemos dizer que a polpa de graviola em pd obtida por
secagem em spray-dryer requer cuidados quando armazenada em ambiente com umidade
relativas superiores a 66% e, quando expostas a ambientes assim, recomenda-se que seu
armazenamento seja realizado com o auxilio de embalagens que oferecam resisténcias a troca
de umidade.

Com relag¢do ao parametro C do modelo de GAB, que representa o calor total de
sor¢do da primeira camada e tem significado fisico relacionado ao efeito da temperatura,
observou-se tendéncia a diminui¢do do valor com o aumento da temperatura de 25 para 40 °C
(Tabela 8). Comportamento semelhante aos observados por Rocha et al. (2014) e Moura Neto
et al. (2015) em seus estudos sobre o comportamento higroscépico das polpas de manga e
cajad em po adicionadas de maltodextrina e obtidas por secagem em spray-dryer.

O parametro C do modelo GAB auxilia ainda a predizer o formato e o tipo de
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isoterma do material, pois segundo Gogus, Maskan e Kaya (1998), valores inferiores a 10
para a Constante C indicam curvas de isoterma em formato de J classificadas como tipo III.

O valor da Constante K de GAB representa uma medida das interacdes entre as
moléculas do adsorvato com o adsorvente (CATELAM; TRINDADE; ROMERO, 2011) e de
acordo com Goula et al. (2008) seus valores devem ser menores que 1,0. Observa-se, de
acordo com a Tabela 8, que a for¢a de interagdo entre o vapor de dgua e a matriz sélida da
polpa de graviola em p6 aumentou com o aumento da temperatura, partindo de 0,72 na
temperatura de 25 °C e chegando a valores de 0,73 na temperatura de 40°C.

As isotermas de adsorcdo de umidade para a polpa de graviola em pd nas
temperaturas de 25, 30, 35 e 40°C foram construidas pelo ajuste ao modelo GAB (Figura 4).
Conforme o esperado, o comportamento das isotermas foi do tipo exponencial, apresentando
formato do tipo III (formato de J), caracteristica de alimentos ricos em agucar (HERBRARD

et al., 2003).

Figura 4 — Isotermas de adsorcdo de acordo com o modelo GAB a 25, 30, 35 e 40°C para a
polpa de graviola em p6 obtida por secagem em spray-dryera temperatura de 169 °C e 17%
(m/m) de maltodextrina como adjuvante de secagem
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De acordo com Blahovec (2004), para o modelo de GAB e para as curvas do tipo
III, os valores aceitdveis para as Constantes sdo 0 < K <1 e 0 < C < 1. Na tabela 8,
observamos que estes parametros estdo dentro do intervalo descrito, tendo assim, a
confirmacdo matemadtica do tipo de isotermas obtido nesse estudo.

Por intermédio da Figura 4, pode-se observar que as isotermas apresentam
condic¢des de atividade de d4gua e umidade de equilibrio muito préximas devido a estreita faixa
de temperatura avaliada (25 para 40 °C) e que a partir de valores de atividade de dgua de 0,3,
um aumento da temperatura resulta em um aumento na umidade de equilibrio para uma
mesma atividade de &gua. Pedro, Telis-Romero e Telis (2010) relatam que este
comportamento pode ser explicado pelo aumento da solubilidade dos acticares em dagua,
devido a temperatura.

O mesmo tipo de isoterma € o mesmo comportamento frente ao aumento da
temperatura sdo relatados por outros autores em estudos com diversas polpas de frutas em pé
formuladas com maltodextrina e obtidas por secagem em spray-dryer (SANTOS et al., 2014;
ROCHA et al., 2014; MOURA NETO et al., 2015), levando a crer que este comportamento
seja tipico para polpas de frutas em po.

Tal comportamento fica ainda mais evidente a partir de valores de atividade de
agua de 0,6, no qual um pequeno aumento na atividade de dgua resulta em um grande ganho
de umidade pelo p6. Esse resultado indica que deve-se ter cuidado no armazenamento desse
produto em ambientes com umidade relativa acima de 60%, refor¢cando, assim, as conclusdes
obtidas com relacdo ao valor de umidade da monocamada (X;,) de GAB a 25 °C (Tabela 8)
que indicaram 66% como sendo o teor limite de umidade relativa do ambiente de
armazenamentopara este material.

A polpa de graviola em pd obtida por secagem em spray-dryer pode ser
considerada um p6 de qualidade, pois apresentou baixos teores de umidade e atividade de
dgua além de ser caracterizada como de ligeiramente higroscopicidade, considerada
solubilidade e rdpido tempo de reidratacdo. Caracteristicas comumente descritas como

importantes para alimentos em p6 (BAKARer al., 2013).

Conclusoes

A umidade da polpa de graviola em p6 diminui com o aumento da temperatura de

secagem e da concentracdo de maltodextrina utilizada durante o processo de secagem.
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O uso de 17% (m/m) de maltodextrina como adjuvante de secagem e 169 °C como
temperatura de secagem resulta em um processo com maior rendimento e pés com umidade e
higroscopicidade aceitaveis.

A polpa de graviola em p6 obtida por secagem em spray-dryer a temperatura de
169 °C e 17% (m/m) de maltodextrina pode ser considerada como ligeiramente higroscépica,
de muita formacao de caking e apresenta microestruturas com formato esférico de tamanhos
variados e de superficie lisa e uniforme.

As isotermas de sor¢do em diferentes temperaturas da polpa de graviola em pd,
obtida por secagem em spray-dryer atemperatura de 169 °C e 17% (m/m) de maltodextrina,
foram melhor representadas pelo modelo GAB, apresentaram comportamento do tipo III e
revelaram que um aumento da temperatura numa mesma atividade de 4gua resulta em
aumentos no teor de umidade do po.

Recomenda-se o armazenamento da polpa de graviola em pod, obtida por secagem
em spray-dryer a temperatura de 169 °C e 17% (m/m) de maltodextrina, em ambientes com
umidade relativa menor que 60% e que acima deste valor a estabilidade do material passa a

ser comprometida.
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4 AVALIACAO DOS PARAMETROS DE SECAGEM E COMPORTAMENTO
HIGROSCOPICO DA POLPA DE GRAVIOLA EM PO OBTIDA POR SECAGEM
EM LIOFILIZADOR

Introducao

O Brasil, atualmente, € o segundo maior produtor de graviola (Annona muricata
L.) do mundo, no entanto, a graviola apresenta baixa expressao comercial quando comparada
a outras frutas tropicais consumidas in natura. Apesar disso, o crescente interesse por parte da
industria de polpas e sucos faz com que a graviola se torne promissora para ser aproveitada
por meio de novas formas de consumo e exportacio (SAMARAO et al., 2011; WATANABE
etal.,2014).

Dentre as novas formas de consumo, destacam-se as polpas de frutas em péd
obtidas pelo processo de liofilizagdo. Este processo consiste na sublimagdo do gelo contido no
alimento congelado, em que a dgua passa do estado sélido para o estado gasoso em condi¢des
de pressdo e temperatura adequadas na camara do liofilizador. Como ndo ha utilizacdo de
calor durante o processo de secagem, as caracteristicas sensoriais, nutricionais e fisico-
quimicas do produto final permanecem muito similaresas do alimento fresco (SAGAR;
SURESH KUMAR, 2010). Um processo de liofilizacdo bem sucedida resulta em produtos
altamente porosos e com excelente capacidade de reidratacdo (CEBALLOS; GIRALDO;
ORREGO, 2012).

No caso das polpas de frutas, o alto conteido de agucares pode acarretar a
obtencdo de produtos com alta higroscopicidade (CARLOS; RESENDE; CAL-VIDAL,
2005), o que ocasiona mudangas fisicas indesejaveis e diminui a vida tutil do alimento
liofilizado. Portanto, ¢ fundamental a utilizacdo de adjuvantes de secagem com alto peso
molecular antes da liofilizagc@o, visando reduzir a higroscopicidade dos pds obtidos e evitar
problemas de aglomeracao e empedramento do produto (ALVES et al., 2008).

A maltodextrina é o adjuvante de secagem comumente empregado nas secagens
de alimentos, em fun¢do de sua baixa higroscopicidade, alta solubilidade em 4gua fria e baixo
custo (MOSQUERA; MORAGA; MARTINEZ-NAVARRETE, 2010), podendo ser
adicionada a polpas de frutas com a finalidade de reduzir a higroscopicidade dos pds obtidos
por liofilizacao (OLIVEIRA; COSTA; AFONSO, 2014). Sua eficiéncia pode ser verificada

por intermédio da caracterizagdo higroscépica e morfoldgica da polpa de fruta em po.
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A caracterizacdo higroscopica de um material, ou seja, o comportamento dos
alimentos em poé frente as trocas de dgua com o ambiente que os envolve pode ser
estabelecido por meio da constru¢do de suas isotermas de sorcdo. Numerosas equagdes
matematicas que descrevem isotermas de sor¢c@o sdo encontradas na literatura, dentre as quais
se destacam as de GAB (Gugghenheim, Anderson e DeBoer), BET (Brunauer, Emmett e
Teller), Henderson e Oswin.

O entendimento de isotermas de sor¢do de umidade em alimentos tem grande
importincia na ciéncia e tecnologia dos alimentos e é uma ferramenta muito util para a
criacdo e otimizagdo de processos industriais, tais como os de secagem, modelagem das
mudancas de umidade que ocorrem durante a secagem, apreciacdo dos problemas de
embalagens, previsdo da estabilidade de vida de utildo produto e prever misturas de
ingredientes (OLIVEIRA et al., 2013).

Neste contexto, o objetivo deste trabalho foi estudar a influéncia do tempo de
secagem e da concentracdo de maltodextrina sobre as caracteristicas da polpa de graviola em
p6 produzida por liofilizacdo, visando a determinacdo das condi¢des 6timas de processamento
e avaliar o comportamento higroscépico da polpa de graviola em pd, obtida nas condi¢des
Otimas, por intermédio da determinac@o de suas isotermas de adsorcdo e de sua caracterizagcdo

fisico-quimica e morfoldgica.
Materiais e Métodos
Obtencdo da matéria-prima

A obtenc¢do da matéria-prima foi realizada de acordo como descrito na pagina 35.
Preparo e secagem das amostras

As polpas formuladas com a devida concentragdo de adjuvante de secagem foram
distribuidas em placas de 18 cm de diametro. Cada placa recebeu 100 gramas de polpa
formulada, resultando numa lamina com 5,0 mm de espessura. As placas foram, entao,
congeladas a -38 °C durante 24 horas em equipamento ultrafreezer da marca Terroni

Equipamento Cientificos Ltda. e, posteriormente, liofilizadas em equipamento liofilizador

modelo LS3000, da marca Terroni Equipamento Cientificos Ltda. Durante os processos de
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liofilizacdo, o tempo de secagem (h) e a concentracdo de maltodextrina (% m/m) sofreram
variagdes de acordo com o planejamento experimental.

Apés a secagem, os pos foram pesados para efeito de rendimento (R), expresso
em percentual através da relacdo da quantidade de massa de sélidos obtidos pela massa de
sOlidos da alimentacdo, de acordo com a equagdo 1 do capitulo III, pagina 35, e entdo
triturados,com auxilio de almofariz e pistilo, até a obtengcao de pé com granulometria menor
que 500 um, verificada através da passagem do material por uma peneira com mesh de 500

pm.

Planejamento experimental e andlise estatistica

Para avaliar a influéncia do tempo de secagem e da concentracdo de maltodextrina
na polpa sobre o po obtido no processo, foi realizado um delineamento do tipo composto
central rotacional 2% com trés repeticdes no ponto central, tendo como varidveis respostas a
umidade, higroscopicidade e rendimento do p6. As faixas de variagdo entre os limites inferior
e superior para varidveis independentes foram estabelecidas a partir de dados da literatura e de

testes preliminares realizados (TABELA 9).

Tabela 9 - Niveis do planejamento experimental para secagem da polpa de graviola em
liofilizador

cr . . Niveis
Variaveis independentes 141 <10 0 410 +141
Tempo de secagem (h) 15,5 18 24 30 32,5
Concentragdo de maltodextrina (% m/m) 10 12 17 22 24

Fonte: Elaborado pelo préprio autor.

A relagdo entre as varidveis independentes e as varidveis respostas foi estabelecida
por intermédio de modelos matematicos. O modelo utilizado foi uma equagdo de segunda
ordem (16), em que Y é a varidvel reposta, Py € a interseccdo (constante), X; e X,s30 as
varidveis independentes (tempo de secagem e concentracdo de maltodextrina), e B, B2, Bi1,

B22, B12 sdo os coeficientes da regressdo (linear, quadratico e interagdo).

Y =8, +B,X; +B,X, + B, Xi +B,,X5 +B,X;X, +Erro (16)
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Apods a andlise estatistica dos coeficientes, a andlise de varidncia (ANOVA) foi
aplicada com o intuito de testar a adequac¢do dos modelos gerados por meio da avaliacdo do
coeficiente de determinacio (R?) e do teste F. Os termos que ndo eram estatisticamente
significativos (p>0,05) foram excluidos do modelo bésico e reajustados. Os coeficientes de
determinac¢do (R?), a determinacdo do coeficiente ajustado (Rzadj) e a andlise da falta de ajuste
foram usados para avaliar a qualidade dos novos modelos, e as parcelas de superficie foram
geradas.

Para os modelos que apresentaram falta de ajuste significativo, foi realizado teste
de Tukey para comparacdo entre as médias (o = 0,05), visando maior fundamentacdo na
determinagdo das condi¢des que geram a melhor polpa de graviola em p6. Os dados foram
tratados estatisticamente com o auxilio do software Statistica 7.0 (STATSOFT, 2007), de

forma a assegurar a validade dos coeficientes dentro de um intervalo de confianca de 95%.
Determinagoes analiticas

Todas as determinagOes fisico-quimicas, tanto na polpa integral quanto na polpa
em p6 obtida na melhor condicdo de processo, foram realizadas em triplicata, segundo
metodologias descritas no capitulo 3, pagina 37, da presente tese.

As andlises foram: atividade de 4dgua (determinada a 25°C em higrometro digital
Aqualab® 3TE da marca Decagon), teor de umidade (determinado por infra-vermelho em
determinador de umidade digital, modelo ID50, série ID V1.8 da marca Marte), expresso em
percentual, pH, acidez tituldvel, expressa em g/100 g de 4cido citrico e em g/100 g de acido
malico, e o teor de s6lidos soltveis, expressos em °Brix ( AL, 2004).

O conteddo de vitamina C foi determinado por intermédio do método
titulométrico baseado na redugdo do indicador 2,6-diclorofenolindofenol pelo 4cido ascorbico,
e os resultados expressos em mg de 4cido ascorbico por 100 g de amostra (AOAC, 1997).

A andlise de cor foi realizada através do colorimetro Minolta modelo Chroma-
Meter CR-410, com determinacdo da escala CIE L'ab, que inclui as varidveis L, a, b,
Chroma (C"), angulo Hue (Hy) e a andlise de densidade aparente, expressa em g/mL, foi
realizada de acordo com a metodologia proposta por Goula e Adamapoulos (2010).

A caracterizacdo higroscépica da polpa de graviola em pé obtida na melhor
condi¢cdo de processo também foi realizada em triplicata através das determinagdes de

higroscopicidade (GOULA; ADAMOPOULOS, 2010), expressa em percentual (m/m) de
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umidade adsorvida, grau de caking (JAYA; DAS, 2004), solubilidade (CANO-CHAUCA et
al., 2005), ambos expressos em percentual (m/m) e tempo de reidratacdo (GOULA;
ADAMAPOULOS, 2010), expresso em segundos. Todas realizadas segundo metodologias
descritas no capitulo 3, pagina 37, da presente tese.

Além das determinagdes fisico-quimicas e higroscOpicas descritas acima, também
foram realizadas a andlise morfolégica em microscopio eletronico de varredura (MEV) Zeiss,
modelo DSM940A, e a construcdo das isotermas de adsor¢do,feita por intermédio do método
gravimétrico estatico, utilizando diferentes solucdes salinas saturadas preparadas de acordo
com Greenspan (1977), com ajuste dos modelos matematicos por meio do software Statisca
7.0 (STATSOFT, 2007). Todas realizadas segundo metodologias descritas no capitulo 3,

pagina 37, da presente tese.

Resultados e Discussoes

O planejamento composto central rotacional utilizando como varidveis
independentes o tempo de secagem (h) e concentracdo de maltodextrina (% m/m) e os
resultados médios observados para as varidveis de rendimento, umidade e higroscopicidade
sao apresentados na Tabela 10.

O tempo de secagem e a concentracdo de maltodextrina, nos niveis utilizados,
apresentaram falta de ajuste significativa (p<0,05) sobre a higroscopicidade e rendimento dos
poOs de polpa de graviola obtidos por liofilizacdo e, portanto, ndo foi possivel obter modelos
matematicos para as mesmas.

A higroscopicidade dos pés de polpa de graviola variou de 4,64 a 9,62%. De
acordo com a classificagdo proposta por GEA Niro Research Laboratory (2003), os pds de
polpa de graviola obtidos nas condi¢des utilizadas no planejamento sdo considerados nao
higroscépicos.

Oliveira et al. (2013), liofilizando polpa de macatba, adicionada de 8% de
maltodextrina, por 25 horas e Oliveira, Costa e Afonso (2014), liofilizando polpa de caja,
adicionada de 17% de maltodextrina, por 24 horas também relatam a obtencdo de pds com

higroscopicidade menor que 10%, considerados também como nao higroscépicos.
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Tabela 10 - Planejamento composto central rotacional utilizado para a secagem em

liofilizador e resultados médios observados para os parametros de rendimento,
higroscopicidade e umidade
Ensaio Tempo Malto. Rendimento  Higroscopicidade = Umidade
(h) (% m/m) (% m/m) (% m/m) (% m/m)

1 30 (+1) 22 (+1)  98,22+0,24 8,53+0,31° 3,00+0,24
2 18 (-1) 22 (+1)  97,74+0,20° 4,99+0,38* 4,52+0,018
3 30 (+1) 12 (-1) 99,22+0,10° 8,18+0,84° 4,24+0,10
4 18 (-1) 12(-1)  98,25+0,05 ¢ 4,64+0,41° 5,560,05
5 15,5 (-1,41) 17 (0) 98,45+0,15¢ 8,63+0,61° 4,34+0,14
6 32,5 (+1,41) 17(0) 98,27+0,07 8,52+0,30° 3,60+0,07
7 24 (0) 10 (-1,41) 97,7 0,504 9,15+1,21° 5,38+0,05
8 24 (0) 24 (+1,41)  96,92+0,03* 8,83+0,95° 2,94+0,03
9 24 (0) 17 (0) 98,27+0,04 9,62+2,10° 4,20+0,04
10 24 (0) 17 (0) 98,29+0,04° 9,39+0,62° 4,12+0,04
11 24 (0) 17 (0) 98,22+0,06"¢ 9,25+0,55" 3,96+0,06

Letras diferentes na mesma coluna indicam diferenga significativa entre os tratamentos para p < 0,05.
Fonte: Elaborado pelo préprio autor.

O rendimento dos pdés de polpa de graviola obtido nos ensaios foi elevado,
variando de 96,92 a 99,22%, e apenas o ensaio 8, apresentando o menor rendimento, diferiu
significativamente de todos os outros ensaios. No entanto, a variacdo pode ser explicada
devido a perdas durante o processo de moagem da polpa liofilizada até a obtencdo do p6 com
granulometria desejada de acordo com o exposto nos materiais € métodos.

Em relagdo a umidade, o modelo obtido foi satisfatério (p<0,05), mostrando uma
falta de ajuste ndo significativa. A avaliacdo dos efeitos das varidveis independentes sobre o
teor de umidades dos pds mostrou que somente os termos lineares tiveram influéncia
significativa (p<0,05) (APENDICE — Tabela 24). Ambos apresentaram efeito negativo, ou
seja, o aumento no tempo de secagem ou na concentracdo de maltodextrina acarreta na
diminui¢do do teor de umidade dos pos.

O efeito negativo e linear do tempo de liofilizacdo sobre o teor de umidade
encontrado neste estudo € observado também ao analisarmos dados como os obtidos por
Marques, Silveira e Freire (2006) e Moreira ef al. (2013). Ambos avaliaram o processo de
liofilizacdo da polpa de manga. O primeiro, trabalhando com 12 horas de secagem, obteve p6
com 7% de umidade e o segundo, trabalhando com 24horas de secagem, obteve p6 com 3%
de umidade.

Estudos como os de Abadio, Domingues e Borges (2004) e Quek, Chuk e
Swedluno (2007), trabalhando com desidratacio de polpa de frutas em spray-dryer e

utilizando maltodextrina como adjuvante de secagem, relatam que a adi¢cdo de maltodextrina
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aumenta o teor de solidos totais e reduz o teor de umidade do material a ser desidratado,
facilitando a obten¢do de pds com menor teor de umidade.

Oliveira, Costa e Afonso (2014) liofilizando polpa de caja obtiveram um menor
teor de umidade ao adicionarem 17% de maltodextrina a polpa. Tal fato associado aos
resultados obtidos no presente estudo torna possivel concluir que o efeito da adi¢do de
maltodextrina no processo de liofilizacdo da polpa de graviola é similar ao efeito da adi¢ao da
mesma em processos de secagem de polpa de frutas em spray-dryer.

Uma vez que somente os termos lineares foram significativos, um novo modelo
foi gerado de modo que a qualidade do modelo nio foi afetada (APENDICE — Tabela 26). O
percentual de variacdo explicada pelo modelo foi maior que 88% e o valor de F calculado
para o modelo foi de 29,06, ou seja, 6,52 vezes maior que o valor de F tabelado (4,46) no
intervalo de 95% de confianca. Assim, o modelo gerado neste estudo pode ser considerado
estatisticamente preditivo. Usando a equacdo 17, foi possivel elaborar a superficie de resposta
que mostra o comportamento das varidveis independentes sobre o teor de umidade da polpa

de graviola em po6 (Figura 5).

Umidade (%) = 8,55 - 0,081T - 0,144M a7
(R*=0,89; R%ajust = 0,88 € p-valor (g de ajuste) = 0,06)

Figura 5 - Superficie de resposta (A) e curva de contorno (B) para a varidvel resposta umidade
em fun¢do das varidveis independentes (tempo de secagem e concentracdo de maltodextrina)
para a polpa de graviola desidratada em liofilizador

26
A. B.
24

22

20

Maltodextrina (%)

-6

— 10

<5

Cl<4

<3 g <3
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Fonte: Elaborado pelo préprio autor.
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A Figura 5 mostra que maiores tempos de secagem e maiores concentracdes de
maltodextrina resultariam em pds com menor teor de umidade. No entanto, deve-se ressaltar
que, como relatado por Nijhuis er al. (1998), os custos energéticos que envolvem a
liofilizacdo sdo altos e a producdo de viacuo por um longo periodo constitui um custo
adicional e que um dos fatores que influenciam o tempo de secagem € o teor de umidade final
desejado.

Os ensaios 1, 6 e 8, correspondentes a 30, 32,5 e 24 horas de liofiliza¢do e 12, 17
e 24% (m/m) de maltodextrina, respectivamente, apresentaram os menores teores de umidade,
na faixa de 2,9 a 3,6% (m/m), indicando que o uso de tempos de secagem maiores nao seria
necessario, pois foram obtidos teores de umidade relativamente baixos e considerados
aceitdveis para a estabilidade de pds alimenticios. Ressalta-se, ainda, que os ensaios 1, 6 e 8,
que apresentaram os menores teores de umidade, ndo diferiram significativamente quanto a
higroscopicidade.

Por meio do exposto e visando a economia do processo por intermédio do uso de
menor tempo de liofilizacdo que resulte em pds com menor umidade, recomenda-se a
secagem da polpa de graviola em liofilizador com adi¢do de 24% (m/m) de maltodextrina e 24
horas de secagem.

Ap6s a determinacdo da melhor concentragdo de maltodextrina e tempo minimo
de secagem, a polpa de graviola em p6 obtida em tais condi¢des foi caracterizada quanto a
seus aspectos fisico-quimicos e higroscopicos. Na Tabela 11, se encontram os resultados das
andlises fisico-quimicas no que concerne aos parametros de acidez tituldvel, pH, sélidos
soluveis, vitamina C, parametros de cor, umidade, atividade de dgua e densidade aparente,
tanto para a polpa integral de graviola como para a polpa de graviola em pd.

A polpa de graviola integral apresentou acidez em torno de 0,88% de 4cido
malico, pH por volta de 3,7, teor de s6lidos soltveis de 12,7 °Brix, e teor de vitamina C de 33
mg/100g. Resultados semelhantes sdao relatados em outros trabalhos (LIMA; ALVES;
FILGUEIRAS, 2010; COSTA; ROCHA; COSTA, 2014). Ainda com relagao aos resultados
encontrados, verificou-se que todos estavam de acordo com os teores preconizados pelos
padrdes de identidade e na qualidade para este produto (BRASIL, 2000).

Observou-se um incremento nos valores dos parametros de acidez e no teor de
vitamina C na polpa de graviola em p6é quando comparado com a polpa integral, fato
relacionado ao processo de secagem e, consequentemente, a concentracdo dos compostos no

produto seco.
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Tabela 11 - Caracterizagao fisico-quimica da polpa de graviola integral (base umida) e em pé
(base seca) obtida por secagem em liofilizador com adi¢do de 24% (m/m) de maltodextrina e
24 horas de secagem

Parametro Analisado Polpa integral (b.u.) Polpa em p6 (b.s.)
Acidez titulavel (% m/m de acido citrico) 0,84+0,03 1,49+0,06
(% m/m de acido malico) 0,88+0,03 1,56+0,06
Ph 3,74+0,10 3,44+0,10
Sélidos soluveis totais (°Brix) 12,73+0,12 *
Vitamina C (mg 4cido ascérbico.lOOg'l) 33,01+0,20 85,03+0,50
" 68,86+0,50 65,86+0,03
a -0,81+0,17 -2,3240,01
Parametros de cor b’ 14,55+0,32 5,23+0,40
Hy 96,25+0,02 114,95+0,94
C 12,01+0,02 5,87+0,14
Umidade (% m/m) 86,33+0,05 2,33+0,21
Atividade de agua 0,97+0,00 0,27+0,08
Densidade aparente * 0,60+0,00

Fonte: Elaborado pelo préprio autor
* andlise ndo aplicada ao material devido seu estado fisico.

A polpa de graviola em pd apresentou-se em coloracdo branca verificada pelos
baixos valores nos parametros a*, b*, C" e elevado valor no parametro Ho*. A luminosidade da
polpa de graviola integral e em pd foi de 68,86 e 65,86, respectivamente. O fato da
luminosidade nao ter sofrido alteracdo durante o processo pode ser visto como um aspecto
positivo das condi¢cdes de secagem utilizadas neste estudo, indicando que ndo houve
escurecimento da polpa de graviola durante o processo.

As condicdes otimizadas da secagem definidas neste estudo resultaram em um pé
com teor de umidade de 2,33% e atividade de dgua de 0,27. Isto significa que a polpa de
graviola liofilizada pode ser considerada estdvel. No entanto, as condi¢des de armazenamento
irdo desempenhar importante papel em sua estabilidade.

As polpas de frutas em p6, devido ao elevado teor de acucares, podem apresentar
elevada higroscopicidade e devem ser armazenadas adequadamente em embalagens com
barreira a troca de gases e umidade, bem como mantidas em ambiente fresco e seco.

Na Tabela 12 encontram-se os resultados das andlises higroscopicas no que
concerne aos parametros de higroscopicidade, grau de caking, solubilidade e tempo de
reidratacdo para a polpa em pé obtida por liofilizagdo em 24 horas de secagem e 24% (m/m)

de maltodextrina.
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Tabela 12 - Parametros higroscépicos da polpa de graviola em pé obtida por secagem em
liofilizador com adi¢do de 24% (m/m) de maltodextrina e 24 horas de secagem

Parametro Analisado Polpa em po6
Higroscopicidade (% m/m) 7,55+0,66
Grau de caking (% m/m) 13,40+1,78
Solubilidade (% m/m) 92,03£1,04
Tempo de Reidratacao (s) 3,83+0,24

Fonte: Elaborado pelo préprio autor

A higroscopicidade e grau de caking da polpa de graviola em p6 foram de 7,55 e
13,4%, respectivamente. De acordo com a classificagao proposta por GEA Niro Research
Laboratory (2003), o p6 de polpa de graviola liofilizada por 24 horas com 24% (m/m) de
maltodextrina € ndo higroscopico e com pouca formacgdo de caking. O valor para grau de
caking se encontra ainda de acordo com o desejado para alimentos em pd, que variam de 5,0 a
34,0%, como citam Jaya e Das (2004).

A maltodextrina caracteriza-se por ser um material de baixa higroscopicidade
(TONONet al., 2009) e sua adigdo como adjuvante de secagem na liofilizacdao de polpas de
frutas tem se mostrado efetiva na diminuicdo da higroscopicidade e grau de caking
(OLIVEIRA et al., 2013; OLIVEIRA; COSTA; AFONSO, 2014). Os resultados obtidos neste
estudo reforcam a efici€ncia do seu uso no sentido de reduzir a higroscopicidade e o grau de
caking de polpas de frutas liofilizadas.

Além de auxiliar na obtengdo de pds alimenticios com baixa umidade e baixa
higroscopicidade, o uso de maltodextrina como adjuvante de secagem contribui ainda com a
solubilidade dos pds obtidos.Tal fato, segundo Cano-Chauca et al. (2005), deve-se a elevada
solubilidade da maltodextrina em dgua. Conforme esperado, a polpa de graviola liofilizada
com 24% de maltodextrina apresentou alta solubilidade, cerca de 92%.

O tempo de reidratacio médio para a polpa de graviola em p6 foi de 3,83
segundos, considerado rdapido (GOULA; ADAMOPOULOS, 2010). A rdpida reidratacio
pode estar relacionada ao baixo teor de umidade, uma vez que quanto menor o teor de
umidade, menos pegajoso serd o po e, consequentemente, maior serd a superficie de contato
com a dgua de hidratagdo (GOULA; ADAMOPOULOS, 2008).

A polpa de graviola em p6 obtida por liofilizagdo apresentou estruturas sem
qualquer simetria, desordenadas, sem repeticio de formas, além da presenca de pequenas
formas arredondadas e superficies rugosas que, de acordo com ALVES er al. (2008) sao

caracteristicas de estruturas amorfas (Figura 6).
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Figura 6 — Imagens microscopicas obtidas por microscopia eletronica de varredura (MEV),
com aumento de 200 vezes - Barra = 50 pm (A) e aumento de 500 vezes - Barra = 20 pm (B),
da polpa de graviola em pé obtida por secagem em liofilizador com adi¢do de 24% de
maltodextrina e 24 horas de secagem.

Na imagem 6B podemos visualizar a presenca de poros na estrutura. Caparino et
al. (2012) também expde a percep¢do de poros ao analisarem imagens microscépicas de polpa
de manga em po obtida por liofilizacdo e relatam que os poros ocorrem porque o gelo no
material durante a liofilizacdo ajuda a evitar o encolhimento e colapso da estrutura, ndo
resultando em alteragdes significativas em termos de volume. Os mesmos autores relatam
ainda que esta é a razdo pela qual os materiais liofilizados sempre apresentam maior
porosidade quando comparados a outros métodos de secagem.

As polpas de frutas em pd obtidas por liofilizagdo podem apresentar alguns
problemas em suas propriedades, como tendéncia a aglomeracdo e ainda alta
higroscopicidade, devido a presenga de acucares de baixo peso molecular e de &4cidos
organicos. O uso de adjuvantes de secagem de alto peso molecular € uma alternativa para a
diminui¢do desses problemas, uma vez que a adicdo dos mesmos aumenta a temperatura de
transi¢ao vitrea do material (CARLOS; RESENDE; CAL-VIDAL, 2005; SHRESTHA et al.,
2007).

Observando a Figura 6, percebe-se que a maltodextrina foi eficiente na
estabilizacdo da estrutura da polpa de graviola em pd, uma vez que somente alguns pontos de
aglomeracdo sdo visualizados. Isso reforca a classificacdo da polpa de graviola em pé

formulada com 24% (m/m) de maltodextrina e obtida por liofilizagdo como material ndo

higroscépico e de pouca formacgdo de caking, segundo a classificacdo proposta por GEA Niro



71

Research Laboratory (2003).

Mosquera, Moraga e Martinez-Navarrete (2010) observaram que a adi¢do de
maltodextrina em polpa de borojé antes da liofilizacdo melhorou a estabilidade da polpa em
po, diminuindo a higroscopicidade e aumentando a temperatura de transicao vitrea (Tg).
Fabra et al. (2011) também observou o mesmo comportamento ao adicionar maltodextrina a
polpa de noni antes da liofilizac3o.

Oliveira, Costa e Afonso (2014) e Oliveira et al. (2013), trabalhando em
condig¢des similares ao do presente estudo, também relatam que a liofiliza¢do de polpa de caja
formulada com 17% de maltodextrina e polpa de macaiba (Acrocomia aculeata) formulada
com 8% de maltodextrina, respectivamente, resulta em pds nao higroscépicos e sem formacao
de caking.

Os parametros dos modelos ajustados para as isotermas da polpa de graviola em
po, além dos valores dos coeficientes de determinagdo (R?) e erros médios relativos E (%),

sao apresentados na Tabela 13.

Tabela 13 - Parametros dos modelos matematicos para representagdo das isotermas de sor¢ao
da polpa de graviola em p6 formulada com 24% de maltodextrina e obtida por secagem em
liofilizador por 24 horas

Modelo T (°C) Parametros R” E(%)
X, C K

25 0044 13917 0999 0978 437

GAB 30 0043 13891 1009 0984 5.80
35 0.049  7.523 1.001 0.978 5.47

40 0052 6521 1005 0992 12,78

X, C N

25 1237 0029 5624 0952 18.14

BET 30 0959 0038 5836 0955 1721
35 1267 0034 5216 0957 13.57

40 1.056 0037 5942 0969 5.01

a b

25 1393 0720 0.967 8.18

30 4187 0704 0.971 0.50

HENDERSON 55 4182 0725 0.970 0.53
40 3824 0,691 0.982 11.17

a b

25 0082 0741 0.976 1.6

30 0083 0767 0.981 110

OSWIN 35 0.088 0758 0.977 238
40 0089 0797 0.990 6.45

R? - coeficiente de determinacdo; E% - erro médio relativo; Xm - contetido de d4gua na monocamada molecular
(g de H,0.g"); C — Constante relativa ao calor total de sor¢do da primeira camada. K — Constante de GAB
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relativa as multicamadas; n - Constante de BET relativa as multicamadas; a e b — pardmetros de ajuste para os
modelos de Henderson e Oswin.
Fonte: Elaborado pelo préprio autor

Os modelos matemdticos utilizados apresentaram altos coeficientes de
determinacdo e baixos erros médios relativos para a maioria dos ajustes. Geralmente
considera-se um modelo com ajuste aceitdvel quando o mesmo apresenta erros médios
relativos menores que 10% (PEDRO; TELIS-ROMERO; TELIS, 2010; MOREIRA et al.,
2013; OLIVEIRA; CLEMENTE; COSTA, 2014; OLIVEIRA et al., 2013; OLIVEIRA;
COSTA; AFONSO, 2014; ROCHA et al., 2014) e Labuza, Kaanane e Chen (1985) relatam
que a representacdo de isotermas € extremamente boa quando o erro relativo for menor que
5%, sendo estes os parametros utilizados para definir o modelo que melhor se ajusta a este
estudo.

No presente estudo, o modelo de OSWIN forneceu o melhor ajuste para a polpa
de graviola em p6 obtida por secagem em liofilizador, com coeficientes de determinagdo (R?)
maiores que 0,97 e erros médios (E) menores que 5%, exceto na temperatura de 40 °C,na qual
o erro médio (E) foi de 6,45, mas que ainda assim pode ser considerado baixo.

As constantes “a” e “b” do modelo Oswin estdo dentro das expectativas, pois,
segundo Blahovec (2004), o modelo de Oswin deve apresentar “a” > 0 e 1 > “b” > 0. De
acordo com o mesmo autor, o fato de o modelo Oswinter referidos parametros dentro desses
intervalos indica que ndo hé ponto de inflexdo na curva e, sendo assim, ndo hd mudangas na
concavidade das fungdes; logo, esses parametros possuem consisténcia matemadtica e fisica
(ALCANTARA et al., 2009).

Oliveira et al. (2013), trabalhando nas mesmas faixas de temperatura do presente
estudo e determinando o comportamento higroscépico da polpa de macadba formulada com
8% de maltodextrina e obtida por liofilizacdo, também relata o modelo de Oswin como sendo
o que apresentou melhores ajustes, com erros menores que 1% e Constantes “a” e “b” dentro
das expectativas.

Oliveira, Costa e Afonso (2014), determinando o comportamento higroscépico a
25 °C da polpa de caja liofilizada, também obtiveram bom ajuste de dados e erro médio menor
que 10%, utilizando o modelo de Oswin. No entanto, 0 mesmo modelo apresentou erro médio
superior a 13% no ajuste dos dados para a polpa de cajd formulada com 17% de
maltodextrina.

Oliveira, Afonso e Costa (2011), determinando o comportamento higroscépico a

23 °C da polpa de sapoti liofilizada, obtiveram erro médio de 18% utilizando os modelos de
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Oswin e GAB e, apesar do elevado erro médio, considerou-os como de melhor ajuste, uma
vez que os outros modelos apresentaram erros ainda maiores.

Além de apresentar bons ajustes na representacao de isotermas de polpas de frutas
em po formuladas ou ndo com maltodextrina, o modelo de Oswin também apresenta bons
ajustes ao representar isotermas de outros alimentos como batata, alho, macad e inhame
(IGUEDJTAL; LOUKA; ALLAF, 2008; MORAES; ROSA; PINTO, 2008; MONTES et al.,
2009). Al-Muataseb, Mcminn e Magee (2002), em levantamento bibliografico sobre as
caracteristicas das isotermas de sorcdo de produtos alimentares, relatam que o modelo de
Oswin representa em torno de 57% das isotermas descritas para alimentos.

As isotermas de adsor¢do de umidade para a polpa de graviola em pd nas
temperaturas de 25, 30, 35 e 40°C foram construidas pelo ajuste ao modelo OSWIN (Figura
6). O comportamento das isotermas foi do tipo exponencial, apresentando formato do tipo III
(formato de J), caracteristica de alimentos ricos em agucar (HERBRARD et al., 2003).

Por intermédio da Figura 7 pode-se observar que as isotermas apresentam
condic¢des de atividade de d4gua e umidade de equilibrio muito préximas devido a estreita faixa
de temperatura avaliada (25 a 40 °C) e que a partir de valores de atividade de dgua de 0,3, um
aumento da temperatura resulta em um aumento na umidade de equilibrio para uma mesma
atividade de dgua. Pedro, Telis-Romero e Telis (2010) relatam que esse comportamento pode
ser explicado pelo aumento da solubilidade dos acticares em 4dgua, devido a temperatura.

O mesmo tipo de isoterma € o mesmo comportamento frente ao aumento da
temperatura sao relatados por outros autores em estudos com diversas polpas de frutas em p6
formuladas ou nao com maltodextrina e obtidas por secagem em liofilizador (OLIVEIRA;
AFONSO; COSTA, 2011; MOREIRA et al., 2013; OLIVEIRA et al.2013), levando a crer
que esse comportamento seja tipico para polpas de frutas em po.

Esse comportamento fica ainda mais evidente a partir de valores de atividade de
agua de 0,6, nos quais um pequeno aumento da atividade de dgua resulta em um grande ganho
de umidade pelo pé. Nesta ultima regido, a dgua exerce uma forte influéncia sobre a
estabilidade do pd, uma vez que, estando na forma de moléculas livres, pode dissolver
componentes, resultando em uma aceleracdo de reagdes indesejaveis (SANTOS et al., 2014).

O comportamento observado nas isotermas de adsorcdo frente as mudancgas de
temperatura mostra ainda que o armazenamento da polpa de graviola em p6 deve ser realizado
em ambientes com umidade relativa menor que 60%, pois em valores de umidade relativa

maiores a estabilidade do material fica comprometida.
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Figura 7 — Isotermas de adsor¢do de acordo com o modelo OSWIN a 25, 30, 35 e 40°C para a
polpa de graviola em p6 obtida por secagem em liofilizador com adi¢do de 24% de
maltodextrina e 24 horas de secagem
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A polpa de graviola em p6 obtida por liofilizacdo pode ser considerada um p6 de
qualidade, pois apresentou baixos teores de umidade, atividade de dgua, higroscopicidade e
grau de caking, além de elevada solubilidade e rapido tempo de reidratagdo. Caracteristicas
comumente descritas como importantes para alimentos em pés (BAKAR et al., 2013) e
mostra o potencial uso da polpa de graviola em pé obtida por liofilizacdo como ingrediente

para produtos alimenticios, como bebidas, preparados de sobremesa instantaneas e outros.

Conclusoes

A umidade da polpa de graviola em pdé diminui com o aumento do tempo de

secagem e da concentracdo de maltodextrina utilizada durante o processo de liofilizacao.
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O uso de 24% (m/m) de maltodextrina como adjuvante de secagem e 24 horas de
secagem resulta em um processo com 6timo rendimento e producdo de polpa de graviola em
p6 com umidade e higroscopicidade aceitdveis.

A polpa de graviola em p6 obtida por secagem em liofilizador com 24% (m/m) de
maltodextrina e 24 horas de secagem pode ser considerada como nao higroscépica, de pouca
formacao de caking e apresenta microestruturas amorfas.

As isotermas de sor¢do em diferentes temperaturas da polpa de graviola em pé
obtida por secagem em liofilizador com 24% (m/m) de maltodextrina e 24 horas de secagem
foram melhor representadas pelo modelo OSWIN, apresentaram comportamento do tipo III e
revelaram que um aumento da temperatura numa mesma atividade de 4gua resulta em
aumentos no teor de umidade do pé.

Recomenda-se o armazenamento da polpa de graviola em pd obtida por secagem
em liofilizador com 24% (m/m) de maltodextrina e 24 horas de secagem em ambientes com
umidade relativa menor que 60% e que acima desse valor a estabilidade do material passa a

ser comprometida.
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5 ESTABILIDADE DAS POLPAS DE GRAVIOLA EM PO OBTIDAS POR
SECAGEM EM SPRAY-DRYER E LIOFILIZACAO

Introducao

A transformacdo de polpas de frutas em p6 permite a obtencdo de um produto
com maior estabilidade e maior vida til, possibilitando que o consumidor tenha acesso a esse
produto durante o ano inteiro e nao apenas no periodo de safra. Dentre as técnicas de secagem
de polpa de frutas destacam-se a secagem por spray-dryer e a secagem por liofilizacao.

O processo de secagem por spray-dryer consiste na dispersdo de fluido como
goticulas, produzindo uma grande drea superficial que entram em contato com uma corrente
de ar aquecido, havendo transferéncia de calor, evaporacdo do solvente e formacdo de uma
particula sélida (OLIVEIRA; PETROVICK, 2009).

A liofilizagdo € um processo que consiste na sublimag¢dao do gelo contido no
alimento congelado, em que a dgua passa do estado sélido para o estado gasoso em condi¢des
de pressao e temperatura adequadas na camara do liofilizador (SAGAR; SURESH KUMAR,
2010).

Apesar das garantias propostas pelos métodos de secagem € por meio do
monitoramento do produto embalado que se permite ao consumidor ter acesso as reais
condi¢des do alimento antes do consumo. A embalagem fica em contato com o alimento e
pode ser considerada a ferramenta mais simples e vidvel de fornecer informacdes sobre a
qualidade do alimento embalado durante o transporte e acondicionamento (OLIVEIRAet al,
2015).

A conservacdo de polpas de frutas em pd exige propriedades especificas das
embalagens utilizadas no acondicionamento das mesmas. De forma geral, estas embalagens
devem apresentar propriedade de barreira e resisténcia mecanica adequadas para sua
aplicacdo, dentre outras propriedades inerentes a embalagens de alimentos.Embalagens
laminadas tém sido mais efetivas em relacdo as de polietileno no prolongamento da vida util
de sucos desidratados devido a maior protecdo contra a oxidacdo e absor¢ao de umidade
(ENDO et al., 2007).

Neste contexto, o objetivo deste trabalho foi estudar a estabilidade da polpa de
graviola em pé obtida por secagem em spray-dryer e por liofilizacio durante o

armazenamento em embalagens laminadas sob condi¢cdes ambientais.



81

Materiais e Métodos

Obtencdo da matéria-prima

A obtencdo da matéria-prima foi realizada conforme descrito no capitulo 3, pdgina

35, da presente tese.

Preparo e secagem das amostras

Para a secagem em spray-dryer, utilizou-se as condi¢des de secagem determinadas
no capitulo 3 (169 °C como temperatura de secagem e 17% (m/m) de maltodextrina como
adjuvante de secagem). Para a secagem em liofilizador, utilizou-se as condicdes de secagem
determinadas no capitulo 4 (24 h de secagem e 24% (m/m) de maltodextrina como adjuvante
de secagem).

Ambos os processos de secagem foram realizados em triplicata, conforme
descritos nos subitens 3.2.2 e 4.2.2 da presente tese, € 0 pd obtido em cada triplicata foi entdo
dividido em embalagens do tipo laminada flexivel sanfonada ESA 038 estruturada com
Polietileno Tereftalato (PET) + Aluminio + Poliestireno (PE), com gramatura de 122 g/m?,
contendo no minimo 10 g de p6 cada e fechadas com auxilio de seladora tipo Multiple-315 da
marca Orvede e Brock Ltda.As embalagens foram armazenadas sob condi¢cdes ambientais por
um periodo de 180 dias compreendidos entre os meses de setembro de 2014 e marco de 2015.

Com o intuito de monitorar a estabilidade das amostras embaladas e armazenadas
nas condicdes descritas acima, foram realizados, no inicio do armazenamento (tempo 0) e a

cada 30 dias, as determinacdes analiticas descritas a seguir.

Determinagoes analiticas

Foram monitorados os parametros de atividade de 4gua; teor de umidade;pH;
acidez tituldvel; teor de vitamina C; andlise dos parametros de cor; higroscopicidade; grau de
caking; solubilidade e tempo de reidratagdo conforme metodologias descritas no capitulo 3,
pagina 37, da presente tese.

Possiveis mudancas que pudessem ocorrer na morfologia e na superficie dos pos

ao longo do armazenamento foram acompanhadas por intermédio de andlises em microscopio
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eletronico de varredura (MEV).Todas as determinagcdes analiticas foram realizadas em

triplicata, representadas pelos sachés em cada parcela do tempo de armazenamento.

Planejamento experimental e andlise estatistica

O delineamento experimental foi inteiramente casualizado em esquema fatorial
2x6 (tratamento x tempo de armazenamento) com trés repeticdes, analisado por intermédio de
andlise de variancia pelo programa SISVAR versdo 4.3 (Ferreira, 2000),com comparagdo

entre médias pelo teste de Tukey, a 5% de probabilidade.

Resultados e Discussoes

Na Tabela 14 sao apresentados os resultados médios para os parametros de acidez
titulavel (AT), pH, vitamina C (Vit. C) e parametros de cor de luminosidade (L*), intensidade
de verde (—a*), intensidade de amarelo (+b*), croma (C*) e angulo Hue (HO*) da polpa de
graviola em p6 obtida por spray-dryer e liofilizacdo armazenadas em embalagens laminadas
por 180 dias sob condi¢Oes ambientais.

As polpas de graviola em p6 obtidas por secagens em spray-dryer e liofilizacao
(tempo zero) apresentaram acidez titulavel de 1,83 e 1,49% em &cido citrico,pHde 3,4 e 3,5¢
teor de vitamina C de 84,38 e 85,02 mg/100g de p6 respectivamente. Ambos 0s pds
apresentaram coloragcdo branca verificada pelos baixos valores nos parametros a,b,C e
elevados valores nos parametros de L e H, .

Avaliando o parametro de acidez tituldvel e pH da polpa de graviola em pé obtida
por secagem em spray-dryer, observa-se que, apesar de se notar diferenca significativa entre
os tempos 90 dias e 180 dias nos resultados, ndo houve diferenca estatistica entre os valores
de acidez e pH do tempo “zero” e os tempos citados, sugerindo estabilidade do material. A
estabilidade destes parametros também € observada na polpa de graviola obtida por secagem

em liofilizador.



Tabela 14 - Valores médios, equagdes e coeficientes de regressao para os parametros de acidez tituldvel, pH, vitamina C e para os parametros de
cor de luminosidade (L*), intensidade de verde (—a*), intensidade de amarelo (+b*), croma (C*) e angulo Hue (Ho*) da polpa de graviola em pé
obtida por spray-dryer (17% m/m de maltodextrina e 169 °C como temperatura de secagem) e liofilizacdo (24% m/m de maltodextrina e 24 horas
de secagem), armazenadas em embalagens laminadas por 180 dias, sob condi¢des ambientais.

Parametro analisado

Tempo de armazenamento (dias)

0 30 60 90 120 150 180
AT % m/m) S 1,83+0,13 ™8 1,95+0,06 "8 1,93+0,16™8 2,17+0,25"8 1,93+178 1,75+0,25"* 1,65+0,18**
L 1,49+0,06" 1,54+0,00** 1,52+0,03** 1,57+0,02** 1,54+0,09** 1,49+0,07** 1,410,20**
pH S 3,54£0,04"° 3,580,01*" 3,560,02"" 3,48+0,14* 3,650,06 **" 3,550,06"" 3,670,03"
L 3,4440,01* 3,61+0,04** 3,4440,09* 3,58+0,01 3,46+0,09* 3,50+0,09** 3,59+0,02°*
Vit. C(mg dcido ascorbico.100") S 84,38+0,42%* 70,76%5,18 ** 74,301,174 78,5045,42%4 69,75+4,38"* 80,99+6,29* 75,39+3,31
L 8503+0,50* 78,13+5,46*® 82,95+5,49° 82,10+4,84® 75,66+0,90"® 71,63+5,22" 54,83+6,40™
L S 68,69+0,56°5¢  69,11+0,01 *P 67,75+0,02"* 68,25+0,06"*" 69,50+0,10*PF 70,05+0,08"F 70,15+0,01°F
L 6586+0,03  66,24+0,46“A5¢ 66,49+0,02°¢ 66,48+0,01 * 66,43+0,015¢ 66,29+0,34*8¢  65,88+0,01*"
o S -2,60£0,01" -2,6120,01°° -2,5720,01°° -2,6020,01*° -2,68+0,01** -2,69+0,01** -2,7020,00**
L -2,32+0,01"" -2,34+0,09"8 -2,33+0,01"8 -2,32+0,01 **® -2,34+0,01"8 -2,37+0,05™ -2,28+0,01"®
b’ S 5,11+0,04* 5,16+0,01** 5,57+0,338 5,85+0,01*® 5,44+0,02*" 5,45+0,01*" 5,20+0,01**
L 52340408 5,37+0,57*BC 5,19+0,00* 5,55+0,00 B¢ 5,40+0,01*B¢ 5,71+0,28%¢ 5,88+0,28"C
c' S 5,74+0,03** 5,79+0,01* 5,96+0,01°* 6,42+0,03 "8 6,43+0,06" 6,07+0,06**" 5,86+0,01**
L  587+0,14* 5,86+0,31** 5,68+0,01* 6,02+0,01 5,89+0,01** 6,01+0,39** 6,45+0,01 "
H' S 116,88+0,07"¢  116,84+0,09°%¢  115,57+0,03"*8  113,96+0,10"* 113,98+2,20* 117,62+0,43°C  117,43+0,02 B¢
L 114,95+0,94%  114,99+0,12°C  114,18+0,04"*¢  112,67+0,03**¢ 113,450,05°5¢ 112,26+1,39**®  110,56+0,50 **®

S — Spray-dryer, L — Liofilizagdo.

As médias seguidas pelas mesmas letras mindsculas nas colunas e maitisculas nas linhas ndo diferem estatisticamente pelo teste de Tukey, a 0,05 de probabilidade.

Acidez titulavel (AT): MG = 1,69; CV = 8,51%, DMS para colunas = 0,24; DMS para linhas = 0,37; pH: MG= 3,55; CV=1,91%; DMS para colunas = 0,11; DMS para linhas = 0,17; Vitamina
C: MG= 76,03; CV= 8,38%; DMS para colunas = 10,65; DMS para linhas = 16,50. L MG= 67,65; CV=0,32%; DMS para colunas = 0,36; DMS para linhas = 0,56; a" MG= -2,48; CV= -
1,13%; DMS para colunas = 0,05; DMS para linhas = 0,07; b": MG= 5,44; CV=3,70%; DMS para colunas = 0,34; DMS para linhas = 0,52; C": MG= 6,00; CV=2,34%; DMS para colunas =
0,23; DMS para linhas = 0,36; Ho*: MG= 114,66; CV=0,66%; DMS para colunas = 1,27; DMS para linhas = 1,97.

MG - Média geral; CV - Coeficiente de variacdo; DMS - Desvio minimo significativo.

Fonte: Elaborada pelo préprio autor

€8
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Os comportamentos dos pardmetros de acidez e pH observados nas polpas de
graviola em pd obtidos por spray-dryer e liofilizacdo indicam que os acidos organicos
presentes sofrem pouco ou nenhum processo de oxida¢do durante o armazenamento nas
condi¢des do presente estudo. Comportamento semelhante sio relatados em estudo sobre a
estabilidade de diversas polpas de frutas e outros vegetais em po, envasadas em embalagens a
base de diferentes matérias, sob temperatura ambiente (GALDINO, et al., 2003; PEREIRA;
QUEIROZ; FIGUEIREDO, 2006; LISBOA et al., 2012; JULIANO et al., 2014; OLIVEIRA
et al., 2015).

Para o parametro de vitamina C,verificou-se que nao hé diferenca significativa ao
longo do tempo para ambas as polpas de graviola em pé e que apesar da polpa de graviola em
p6 obtida por secagem em liofilizagdo apresentar teor de vitamina C inferior e diferente
significativamente em relacdo aos outros tempos, a manutencao deste pardmetro ao longo de
150 dias sugere sua estabilidade.

A estabilidade da vitamina C na polpa de graviola em p6 obtida por secagemem
spray-dryer e em secagem por liofilizacdo € interessante sob o aspecto nutricional do
produto.No entanto, este comportamento nao € comum durante armazenamento de outras
polpas de frutas em pd obtidas por diferentes métodos de secagem, como verificado no
presente estudo.

Em estudos como os de Menezes et al. (2009), Moraga et al. (2012), Lee , Wu e
Siow (2013), Alexandre et al. (2014) e Oliveira et al. (2015), trabalhando com diferentes
polpas de frutas em p6 obtidas por diferentes métodos de secagem, dentre eles spray-dryer e
liofilizagdo, envasadas em diferentes tipos de embalagens e armazenadas sob condig¢des
ambientais, observou-se uma diminuicao do teor de vitamina C ao longo do armazenamento,
geralmente iniciada apds os 30 primeiros dias de estocagem.

Para Moreira et al. (2011), os teores de vitamina C s@o, apds o processo de
desidratacdo, dependentes do método empregado, do tempo de estocagem e da embalagem
utilizada; tais fatores podem contribuir para a redu¢do do teor de vitamina C, por meio de
reacoes de oxidacdo e quimicas.

Ao final dos 180 dias de armazenamento, as polpas de graviola em p6 obtidas por
secagens em spray-dryer e liofilizacdo apresentaram ainda acidez tituldvel de 1,65 e 1,41%
em 4acido citrico, pH de 3,67 e 3,59 e teor de vitamina C de 75,39 e 54,83 mg/100 g de pé,
respectivamente.

Ambos o0s pds, de um modo geral, apresentaram pardmetros de cor de
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luminosidade (L*), intensidade de verde (—a*) e intensidade de amarelo (+b*) considerados
estaveis, uma vez que a tendéncia de seus comportamentos gera pequenas variagdes somente
no final do armazenamento.

A diminui¢io do parmetro de luminosidade (L") ao longo do armazenamento é
um indicador da ocorréncia de escurecimento que pode ser ocasionado tanto por reacdes
oxidativas quanto pelo aumento da concentragdo de pigmentos (KADER, 2010). O fato da
luminosidade nao ter sofrido grandes alteracdes durante o armazenamento pode ser visto
como um aspecto positivo das condi¢des de armazenamento utilizadas neste estudo, indicando
que nao houve escurecimento dos pos.

O pd obtido por secagem em spray-dryer apresentou tendéncia de aumento do
pardmetro C (pardmetro relacionado 2 pureza da cor) até os 120 dias, seguido de tendéncia a
diminui¢do, enquanto que o parimetro Hy (parimetro relacionado a tonalidade da cor)
apresentou variacdo significativa entre os tempos contrdria a0 parametro Cc.o p6 obtido por
liofiliza¢do apresentou tendéncia ao aumento do parimetro C' e diminui¢do do parAmetro Hy'
ao longo do armazenamento.

Em estudos como os de Caparino et al. (2012), Lisboa et al. (2012), Juliano et al.
(2014) e Oliveira et al. (2015); trabalhando com diferentes polpas de frutas em p6 obtidas por
diferentes métodos de secagem, dentre eles spray-dryer e liofiliza¢ao, envasadas em diferentes
tipos de embalagens com barreira a luz e armazenadas sob condi¢des ambientais, observou-se
que os parametros de cor, principalmente luminosidade (L"), mantém-se estdveis ao longo do
armazenamento.

Fellows (2006) relata que as taxas de escurecimento em produtos de frutas
desidratados durante o armazenamento dependem da atividade de dgua do produto e da
temperatura do ambiente de estocagem e aumenta consideravelmente quando o teor de dgua
do alimento for maior que 4 a 5% e a temperatura de estocagem for superior a 38°C.

Na Tabela 15 sdo apresentados os resultados médios para os pardmetros de
umidade, atividade de &4gua, higroscopicidade, grau de caking, solubilidade e tempo de
reidratacao das polpas de graviola em p6 obtidas por spray-dryer e liofilizacdo e armazenadas

em embalagens laminadas por 180 dias sob condi¢des ambientais.



Tabela 15 - Valores médios, equacdes e coeficientes de regressdo para os parametros de umidade, atividade de dgua, higroscopicidade, grau de
caking, solubilidade e tempo de reidratacdo da polpa de graviola em p6 obtida por spray-dryer (17% m/m de maltodextrina e 169 °C como
temperatura de secagem) e liofilizacao (24% m/m de maltodextrina e 24 h de secagem) armazenadas em embalagens laminadas por 180 dias sob

condi¢des ambientais

Parametro analisado

Tempo de armazenamento (dias)

0 30 60 90 120 150 180
. S 1,33+0,20" 1,91+0,17°%¢ 1,08+0,07** 1,2420,13%%® 1,39+0,11%4% 1,49+0,31*" 2,53+0,08°C
Umidade (% m/m) L 296+0,13"  337+038"F  351+0,65"F 3,740,275 3,3340,44748 3,63:0.26™F  3.90+0,28 "
. S 0,17+0,00" 0,25+0,01*® 0,28+0,00™ 0,26+0,03" 0,22+0,01**" 0,2420,03*A" 0,2420,04 *A8
v L 027+0,08™ 0,3120,06™* 0,33+0,01** 0,31+0,00** 0,29+0,01"* 0,340,013 ** 0,44+0,01*®
Higroscopicidade (% m/m) S 10,38i1,06,AbA 9,63J_r0,55"‘13 10,54¢0,67AbB 9,4710,661’:‘3 8,4512,O3a:B 7,44i2,08:A 7,7710,33"1*;B
L 7,55+0,66" 7,89+1,19° 7,7%0,25 7,5+0,12° 7,5+1,37* 7,3+1,16* 8,71%0,29°
Caking(% m/m) S 74,91i1,99ZA 84,4513,091'; 75,2310,66:; 77,23i6,43]:2 82,22¢7,81sz 77,88¢4,84b2 80,9118,92:;
L 13,741,29" 18,48+4,01° 20,14+2,86" 36,7+4,12° 36,75+10,01° 37,0943,22" 29,45+1,44°
. S 8520+4,93® 85,61+2,74" 78,47+1,00* 72,23+7,08%  75,77+7,38*8 60,23+6,03* 72,628,168
Solubilidade (% m/m) ' o) 031 B¢ 94 130441°C  89.734023BC 72045131 75.743740%  80.49+575"C  73.22410.76™
Reidratagio (s) S 3,8314,9332 3,50+0,00 b: 3,50J_r0,00*:3 3,67J_r0,29*:3 4,17i0,29t:; 3,50i0,50b: 3,6710,29‘:3
L 3,83+0,29" 1,67+0,29" 1,83+0,29" 2,000,00° 2,33+0,29" 2,500,50° 3,33+0,29"

S — Spray-dryer; L - Liofilizagdo

As médias seguidas pelas mesmas letras minusculas nas colunas e maidsculas nas linhas, ndo diferem estatisticamente pelo teste de Tukey, a 0,05 de probabilidade.
Umidade: MG= 2,53; CV=11,57%; DMS para colunas = 0,49; DMS para linhas = 0,76; Atividade de dgua: MG= 0,28; CV= 10,87%; DMS para colunas = 0,05; DMS para
linhas = 0,08; Higroscopicidade: MG= 8,42; CV=12,74%; DMS para colunas = 1,79; DMS para linhas = 2,78; Grau de Caking: MG= 53,22; CV= 13,44%; DMS para
colunas = 11,96; DMS para linhas = 18,53; Tempo de Reidratacdo: MG= 3,09; CV= 9,65%; DMS para colunas = 0,50; DMS para linhas = 0,77; Solubilidade: MG = 79,12;
CV =38,71%; DMS para colunas = 11,52; DMS para linhas = 17,85.

MG - Média geral; CV - Coeficiente de variagdo; DMS - Desvio minimo significativo.

Fonte: Elaborada pelo préprio autor
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As polpas de graviola em p6 obtidas por secagens em spray-dryer e liofilizagdao
(tempo zero) apresentaram teor de umidade de 1,33 e 2,96% e atividade de dgua de 0,17 e
0,27, respectivamente, e de acordo com GEA Niro Research Laboratory (2003), a polpa de
graviola em pé obtida por spray-dryer pode ser considerada como pé ligeiramente
higroscépico (10,38%) e de extrema formacgdo de caking (74,91%), enquanto que a polpa de
graviola em p6 obtida por liofilizagdo foi considerada como ndo higroscépica (7,55%) e
pouca formacao de caking (13,70%). Ambas podem ainda ser consideradas como p6s de alta
solubilidade e ripida reidratacdo.

O teor de umidade e de atividade de dgua de ambos os pds, acondicionados a
embalagem laminada flexivel e armazenados sob condicdes ambientais, apresentaram
tendéncia de aumento durante o armazenamento. Embora ndo seja observada diferenca
significativa entre todas as médias, verificou-se um aumento de 90% no teor de umidade na
polpa em pé obtida por spray-dryer e de 31% para a obtida por liofilizagdo, provavelmente
consequéncia da umidade do ar residual contido na embalagem.

Observa-se que a embalagem laminada ndo impediu a absorcdo de dgua pela
polpa de graviola em p6. Comportamento semelhante sdo relatados por Ee et al. (2014),
durante o armazenamento de casca de pitaia em pé obtida por spray-dryer em embalagens de
polietileno de baixa densidade (PEBD) durante 180 dias e por Juliano et al. (2014), durante o
armazenamento de polpa de camu-camu em p6 obtida por liofilizagdo em embalagens de
nylon, polietileno e polietileno com camada laminada durante 150 dias, ambos sob condigdes
ambientais.

Assim como a umidade, o aumento da atividade de dgua para ambos os pds foi
gradativo, principalmente no p6 obtido por liofilizagdo com aumento de 63%. Apesar disso,
nenhum dos pds chegou ao final do armazenamento com valores superiores a 0,5, mostrando
que, de acordo com Ee et al. (2014) e Oliveira et al. (2015), as polpas de graviola em p6
obtidas por ambos os métodos sdo seguras e estaveis sob tais condi¢des de armazenamento.

O p6é obtido por secagem emspray-dryer, classificado como ligeiramente
higroscépico, ou seja, com ligeira capacidade de absor¢cdo de umidade, ganhou umidade
gradativamente durante o armazenamento e, como consequéncia, apresentou tendéncia a
diminui¢do de sua higroscopicidade. J4 o pé obtido por liofilizagdo, classificado como nao
higroscépico, ou seja, com baixa capacidade de absor¢dao de umidade, apresentou-se estavel
com relagdo a higroscopicidade.

As polpas de graviola em p6 obtidas por secagens em spray-dryer e liofilizagdao
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apresentaram, durante todo o armazenamento, valores de higroscopicidade inferiores ao
relatado por Ee et al. (2014) para a casca de pitaia em p6é formulada com 15% de
maltodextrina 10DE, desidratada em spray-dryer, envasada em embalagem laminada de
PEBD e armazenada a temperatura ambiente por 180 dias.

Para o parametro de grau de caking,podemos observar que apesar da variacdo dos
valores nesses parametros nas polpas de graviola em p6 obtidas por secagem em spray-dryer e
por secagem em liofilizador, ambas podem ser consideradas estdveis. No entanto, a variagao
ocorrida na polpa de graviola em p6 obtida por liofilizacdo ao final do armazenamento faz
com que a mesma sofra mudangas na classificacdo proposta por com GEA Niro Research
Laboratory (2003), que diz que materiais com grau de caking superior a 25% (m/m) devem
ser considerados como de extrema formacdo de caking. O aumento desse parametro, ainda
que ndo significativo em todos os tempos de armazenamento, pode ser atribuito ao ganho de
umidade sofrido pela amostra.

O mesmo comportamento, porém de forma inversa, pdde ser observado para o
parametro de solubilidade de ambas as amostras. Goula e Adamapoulos (2005) atribuem a
diminui¢do da solubilidade ao ganho de umidade do material e este comportamento também €
relatado por Liu et al. (2010) em estudo com polpa de tomate desidratada em spray-dryer a
160 °C e armazenada a 25°C em embalagem metalizada.

A diminuicdo ndo significativa da solubilidade das polpas de graviola em pé
obtidas por secagem em spray-dryer e secagem em liofilizador ndo afetaram de forma dréstica
o tempo de reidratacdo das amostras ao longo do armazenamento.

Ao final dos 180 dias de armazenamento, as polpas de graviola em pé obtidas por
secagens em spray-dryer e liofilizacdo apresentaram teor de umidade de 2,53 e 3,90%,
atividade de dgua de 0,24 e 0,44, higroscopicidade de 7,77 e 8,71% e grau de caking de 80,91
e 29,45%, respectivamente. Ambas podem ainda ser consideradas como pds de alta
solubilidade (>70%) e rapida reidratacao.

A polpa de graviola em p6 obtida em spray-dryer apresentou formato esférico, de
diversos tamanhos, superficie lisa e uniforme (Figura 8), caracteristicas desejdveis para a
estabilidade do material (OSORIO et al., 2010), enquanto que a polpa de graviola em po
obtida por liofilizagdo apresentou estruturas sem qualquer simetria, desordenadas, sem
repeticdo de formas (Figura 9), caracteristicas tipicas de estruturas amorfas comuns em

produtos liofilizados (ALVES et al., 2008).
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Figura 8 — Imagens microscépicas obtidas por microscopia eletronica de varredura (MEV),
com aumento de 200 vezes (Barra = 50 um), durante o armazenamento da polpa de graviola
em po obtida por secagem em spray-dryer a temperatura de 169 °C e 17% (m/m) de
maltodextrina como adjuvante de secagem
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Figura 9 — Imagens microscépicas obtidas por microscopia eletronica de varredura (MEV),
com aumento de 200 vezes (Barra = 50 um),durante o armazenamento da polpa de graviola

em po obtida por secagem em liofilizador com adi¢do de 24% de maltodextrina e 24 horas de
secagem
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As consequéncias do ganho de umidade das amostras ao longo do armazenamento
sobre o parametro de grau de caking, ainda que o mesmo ndo apresente diferencas
significativas, é observada nas Figuras 8 e 9. Por intermédio das imagens foi possivel
observar, para ambos os pds, a adesdo de particulas menores na superficie das particulas
maiores formando aglomerados. De acordo com Cano-Chauca et al. (2005), a forte aderéncia
das particulas menores em torno das maiores demonstra a auséncia de superficies cristalinas e

¢ caracteristica de produtos amorfos.

Conclusoes

As polpas de graviola em pd obtidas por secagem em spray-dryer e por secagem
em liofilizador, armazenadas em embalagem laminada por 180 dias apresentaram tendéncia
ao ganho de umidade e ao aumento no teor de atividade de 4dgua.

O uso de embalagens laminadas foi eficaz na manuten¢ao da qualidade das polpas
de graviola em pé obtidas por secagem em spray-dryer e por liofilizagdo por um periodo de

180 dias sob condi¢des ambientais.
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6 CONSIDERA COES FINAIS

Os efeitos do aumento da temperatura do ar de entrada na secagem em spray-
dryer; do aumento do tempo de secagem na secagem em liofilizador e o aumento da
concentracdo de maltodextrina sobre a umidade da polpa de graviola em pé sdo lineares e
negativos, ou seja, um aumento em qualquer um desses fatores acarreta numa menor umidade
do pé.

O rendimento do processo de secagem em spray-dryer associado ao uso de
maltodextrina como adjuvante de secagem foi considerado baixo e resultou em um po
ligeiramente higroscépico e de muita formacdo de caking,enquanto que o processo de
secagem em liofilizador associado ao uso de maltodextrina como adjuvante de secagem
apresentou elevado rendimento e p6 nao higroscépico e de pouca formacao de caking.

A polpa de graviola em p6 obtida por secagem em spray-dryer apresentou formato
esférico, de diversos tamanhos com superficie lisa e uniforme, enquanto que a obtida por
liofilizacdo apresentou estruturas sem qualquer simetria, desordenadas, sem repeticio de
formas.

Os poés-obtidos em ambos 0s processos apresentaram comportamento
higroscopico representados por isotermas classificadas como do tipo III (no formato de J) e,
para maior estabilidade do material, recomenda-se o armazenamento em ambientes com
umidade relativa menor que 60%.

O uso de embalagens laminadas foi eficaz na manuten¢ao da qualidade das polpas
de graviola em p6 obtidas por secagem em spray-dryer e por liofilizagdo por um periodo de

180 dias sob condi¢des ambientais.
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APENDICE A - EFEITO ESTIMADO, ERRO PURO, COEFICIENTE T, GRAU DE
SIGNIFICANCIA ESTATISTICA (P) PARA OS FATORES DO MODELO
CODIFICADO PARA A UMIDADE DA POLPA DE GRAVIOLA EM PO OBTIDA
EM SPRAY-DRYER.

Fatores ngri:::lo Erro Puro t(2) p -valor
Temperatura de secagem (L) -0,267* 0,016* -16,667* 0,004 *
Temperatura de secagem (Q) 0,129% 0,019% 6,696* 0,022*
Concentracdo de Maltodextrina (L) -0,383* 0,016* -23,894* 0,002%*
Concentragao de Maltodextrina (Q) 0,093* 0,019% 4,842% 0,040%
Temperatura de secagem x 0,085 0.023 3752 0.064

Concentracdo de maltodextrina

*Valores significativos a p < 0,05; (L): termo linear; (Q): termo quadrético.
Fonte: Elaborado pelo préprio autor

Tabela 21— Andlise de variancia para o parametro de umidade da polpa de graviola em pé
obtida em spray-dryer.

Fonte de Soma GL Média Valor de Fiap
Variacao quadratica quadratica F
Regressao 0,47 5 0,095 34,65 5,05
Residual 0,01 5 0,003
Falta de Ajuste 0,01 3 0,004 8,29 5,05
Erro puro 0,00 2 0,001
Total 0,49 10

Fonte: Elaborado pelo préprio autor
% da variacao explicada (R?) de 0,97

Equacio do modelo = 10,33 - 0,096T + 0,0003T* - 0,006M + 0,002M” - 0,0006TM
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APENDICE B - EFEITO ESTIMADO, ERRO PURO, COEFICIENTE 7, GRAU DE

SIGNIFICANCIA ESTATISTICA (P) PARA OS FATORES SIGNIFICATIVOS DO

MODELO CODIFICADO PARA A UMIDADE DA POLPA DE GRAVIOLA EM PO
OBTIDA EM SPRAY-DRYER.

Fatores ngri:::lo Erro Puro t(2) p -valor
Temperatura de secagem (L) -0,267* 0,016* -16,667* 0,004 *
Temperatura de secagem (Q) 0,129% 0,019% 6,696* 0,022*
Concentracdo de Maltodextrina (L) -0,383* 0,016* -23,894* 0,002%*
Concentragdo de Maltodextrina (Q) 0,093* 0,019% 4,842% 0,040%

*Valores significativos a p < 0,05; (L): termo linear; (Q): termo quadrético.
Fonte: Elaborado pelo préprio autor

Tabela 23— Andlise de variancia ajustada (excluindo os termos ndo significativos) para o
parametro de umidade da polpa de graviola em p6 obtida em spray-dryer.

Fonte de Soma GL Média Valor de Fiap
Variacao quadratica quadratica F
Regressao 0,466 4 0,117 33,59 4,53
Residual 0,021 6 0,003
Falta de Ajuste 0,020 4 0,005 9,74 19,25
Erro puro 0,001 2 0,001
Total 0,487 10

Fonte: Elaborado pelo préprio autor

% da variacao explicada (Rzadj) de 0,96

Equac¢ao do modelo ajustado = 11,95 - 0,106T + O,OOO3T2 -0,102M + 0,002M2
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APENDICE C - EFEITO ESTIMADO, ERRO PURO, COEFICIENTE T, GRAU DE
SIGNIFICANCIA ESTATISTICA (P) PARA OS FATORES DO MODELO
CODIFICADO PARA A UMIDADE DA POLPA DE GRAVIOLA EM PO OBTIDA

POR LIOFILIZACAO.
Efeito
Fatores Estimado Erro Puro t(2) p —valor

Tempo de liofilizacao (L) -0,970%* 0,086* -11,240* 0,008*

Tempo de liofilizacao (Q) 0,009 0,102 0,084 0,941
Concentracdo de Maltodextrina (L) -1,438%* 0,087* -16,563* 0,004 *
Concentragao de Maltodextrina (Q) 0,206 0,104 1,971 0,187

Tempo de liofiliza¢do x 20,100 0.122 0.818 0.499

Concentra¢do de maltodextrina

*Valores significativos a p < 0,05; (L): termo linear; (Q): termo quadrético.
Fonte: Elaborado pelo préprio autor

Tabela 25— Andlise de variancia para o parametro de umidade da polpa de graviola em pé
obtida por liofilizagao.

Fonte de Soma GL Média Valor de Fiap
Variacao quadratica quadratica F
Regressao 6,051 5 1,210 8,010 5,050
Residual 0,755 5 0,151
Falta de Ajuste 0,726 3 0,242 16,196 5,050
Erro puro 0,030 2 0,015
Total 6,807 10

Fonte: Elaborado pelo préprio autor

% da variacao explicada (Rz) de 0,89

Equacdo do modelo = 9,05 - 0,058T +0,0001T? - 0,244M +0,004M" - 0,002TM
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APENDICE D - EFEITO ESTIMADO, ERRO PURO, COEFICIENTE T, GRAU DE

SIGNIFICANCIA ESTATISTICA (P) PARA OS FATORES SIGNIFICATIVOS DO

MODELO CODIFICADO PARA A UMIDADE DA POLPA DE GRAVIOLA EM PO
OBTIDA POR LIOFILIZACAO.

Efeito
Fatores Estimado Erro Puro t(2) p —valor
Tempo de liofilizacao (L) -0,970%* 0,086* -11,240* 0,008*
Concentracdo de Maltodextrina (L) -1,438%* 0,087* -16,563* 0,004 *

*Valores significativos a p < 0,05; (L): termo linear; (Q): termo quadratico.
Fonte: Elaborado pelo préprio autor

Tabela 27— Andlise de variancia ajustada (excluindo os termos ndo significativos) para o
parametro de umidade da polpa de graviola em pé obtida por liofilizagao.

Fonte de Soma GL Meédia Valor de Fiap
Variacao quadratica quadratica F
Regressao 5,98 2 2,99 29,06 4,46
Residual 0,82 8 0,10
Falta de Ajuste 0,79 6 0,13 8,86 19,33
Erro puro 0,03 2 0,01
Total 6,81 10

Fonte: Elaborado pelo préprio autor

% da variacao explicada (Rzadj) de 0,88

Equac¢do do modelo ajustado = 8,55 - 0,081T - 0,144M
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APENDICE E - VALORES EXPERIMENTAIS DA UMIDADE DE EQUILIBRIO
(Ugq) DA POLPA DE GRAVIOLA EM PO OBTIDA POR SECAGEM EM SPRAY-
DRYER EM FUNCAO DA ATIVIDADE DE AGUA (Ayw) NAS TEMPERATURAS DE

25,30, 35 E 40 °C.
Temperaturas
25 °C 30 °C 35°C 40°C
A Xeq (b.s.)

0,33 0,33 0,32 0,31 0,05
0,43 0,44 0,42 0,42 0,07
0,56 0,56 0,55 0,54 0,12
0,67 0,66 0,66 0,65 0,20
0,78 0,77 0,76 0,75 0,30
0,88 0,88 0,87 0,86 0,46

Fonte: Elaborado pelo préprio autor

Tabela 29— Valores experimentais da umidade de equilibrio (Uey) da polpa de graviola em po
obtida por secagem em liofilizador em funcdo da atividade de dgua (a,) nas temperaturas de
25, 30, 35 e 40 °C.

Temperaturas
25 °C 30 °C - 35°C 40°C Xeq (b.s.)
0,26 0,35 0,27 0,30 0,03
0,48 0,50 0,48 0,42 0,09
0,59 0,58 0,57 0,56 0,13
0,76 0,75 0,73 0,73 0,19
0,86 0,88 0,87 0,84 0,30
0,90 0,89 0,89 0,88 0,46

Fonte: Elaborado pelo préprio autor



