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HOMENCLATURA

D Tempo de redugio Decimal. Tempo para reduzir em 80% a
conpentracio inicial de microrganismos, nutrientes ou fatores de
guslidade.

z Intervalo de temperatura necessdrio para que & Curva Fantasma
TDT de microrganismos passe por um giclologaritmo,

Z Tdem a =z, =6 gue para nutrientes e fatores de gualidade.

£ Tempo requerido para gque a porgdo linesr da curva de
aquecimento ou resfriamento passe por um ciclologaritmo.

3 Fator Leg, definido paras o agquecimento como:
jh= (T1-Fa)/(T1-TO)

e para o resfrismento: j = (T -T /T -T >
c Z B=s 2 B

T e T Intersecgso da retas extrapolads obtida no grafico de

B Ba
log (Tmeio - T) x tempo, com o eiXo ¥.

FO Valor de Esterilizagiio. Tempo em minutos necessirio para
inativar determinado nimero de microrganismos, & uma temperatura
constante de 250F, quando z=18F. Serve de "standard” na
determinag8o do efeito letal de gualguer combinagBc fempo X
temperatura.

Fp Valor de Esterilizsgfio do processo. E o equivalente em tempo
a uma temperstura de referéncia. Um processo Fp representa &
dauragfo de um processo hipotético aplicado so slimento. HNo tempo
igual a8 zero, 8 temperatura do alimento auments instasntaneamente
até a temperaturz de referénecia e é mantida a esta Temperatura de
RefeBneis durante todo o processe. Uma vez terminado o processo &
temperaturs ¢ai instantanesmente até um nivel subletsl, o que
ocorre depois gue transcorrem Fp unidades de tempo. Processos Ccom
o mesmo valor de F tém o mesmo efeito letal.

P
T Temperatura

t temnpo
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RESUMO

D presente trabalho pode ser dividido em duas partes. Na primeira
foi determinada a cinética da degradagéo de tiamina, lisina disponfivel
e grau de amolecimento de feijio cozido (FPhaseslus vudgario, var.

carioguinhal.

Na segunda patte, o método dé superficie de resposta (MSED
foi utilizado juntamente com o plane central fatorial composto. O
obijetive era determinar o processo de maxima retengdo cles
nutrientes com o mais alte grau de amoclecimentoe dos grios. (forga
de cisalhamento minima para romper o griaol)., O plano experimental

tinha dois fatores Ctempo & temperatural e dezesseis tratamentos.

Para determinagio de tiamina, o método de STROHECKER &%
HENNING (196862 fol utilizade. © valor Duu para tiamina fol 329.77

min, e o valor 2 fol 27.€95 °c.

Para a determinacio do teor de’ lisina disponivel, foi
utilizado o método de KAKADE % LIENER (1982, modificade por RULZ

€198%>. O valor D foi 172,682 hr. e o valor 2 fol 286 °C.

Para o cinética de amolecimento de feijido, uma prensa de
cigal hamento Kramer fol utilizada. O valor [%za foib 181,87 min. e

o valor Z foi 20,84 °C.

Os trés fatores termodegradiveis apresentaram cinética de

primeira ordem na faixa de trabalho entre 114 e 144 °c,



Todas as combinagtes de Lempe e tempesratura Liveram como
restricfc wum valor F malor que, ou igual, a quatro redugdes

decimais de Bacillus siearcthermophilus, usadoe come alvo.

Para as respostas de tiamina e textura foi ajustado um modelo
quadratico mediante MSR, em fungdo dos fatores estudados.
Unicamente lisina nido se ajustou ao modele quadriatico. Isto

ocrreu pelo fato da lisina nBo ser muito afetada pele calor.

Q grifico de contorne de superficie de resposta com a linha
de relevo de maxima retencio de tiamina, fol superposto ace grafico
de contorno de superficie de resposta com a regifc de mais alto
grau de amclecimento. Estes graficos possuem um valor pratico, Jj&
que podem ser utilizados como nomogramas para o estebelecimento do

processamente térmico de feijio com uma GLima textura 2 a maior

retencio de tiamina possivel.

xit



ELIMMARY

The present work can be divided into two parts.In the first
part, the kinetics of thermal degradation of thiamine, avaliable
lysine and degree of softening of the cocked bean {Phaoseplus

vulgaris, var. carioquinhal were determined.

in the second part, the Response Surface Methodolgy (RSM,
together with a factorial centiral composite design plan, was
employed with the objective to determine the process that would
lead Lo both maximuﬁ nutrient retention and Lhe highesi degree of
softening (minimum shear force required to brsak ihe beanl. The
experimental design had twe factors, (time and temperaturs> and

sivtesn treatments.

For the determination of thiamine, the STROHECKER % HENNI NG
19663 method was used, Ehmyalua for 4ihiamine was 320, 77 min and

the Z value was £7.95 “C.

For available lysine, KAKADE & LIENER (19683 method was used
as modified by RUIZ (18850, Eamyalue was 172.62 hr. and the 2

" walue was 26 e,

For the kinetics of bean softening & Kramer shear press was

used. Dﬂu value was 181.87 min and the Z value was 20.064 °e.

All three thermal degradative factors showed a first ordesr

kinetics within the temperature range of 114 - 144 °c.

wlil,



All time and temperature combinationt had a restrained F
value greater than or equal (o four decimal reductions of Bacillus

stearothermophilus employed as target,

For each response, thiamine and texture, a quadratic medel
was adjusted through the Response Surface Methodology., Only lysine
did not show a good fitting to a gquadratic model. This was

expected, considering its low thermolability.

The response surface contour graph with the ridge line of
maximal retention of thiamine was superimposed to lhe response
surface contour graph with the region o©of highest degres of
softening . These graphs have greal pracliical value, because they
can be used as a nomogram in the establishment of Lhe Lhermal
process of beans with optimal texture and highest possible

thiamine retention

v



1. IRTRODUCEQ:

) processo de ssterilizagio ¢ um dos meios mais wutilizados de
preservacio de alimentos tendo em vista sua confisbilidade e
viabilidade econdmica. Sua fungio basica é & de eliminar ou
reduzir microrganismos gue poderiam, durante o armazenamento,
provocar a deteriorscgae dos alimenfos, ou colocar em risco =8

saide do consumidor.

Devido &4 tendéneia da sociedade moderns em passar de totalmente

dependente da agricultura para unma altamente urbana/industriali-
zadsa, aliada a uma escassez de alimentos, aumenta a importéncia e
& necessidade da otimizacBco dos processamentos térmicos em fungdo

da perspectiva dos consumidores atuais e das recentes mudangas na

tecnologisa.

A otimizacio consiste na escolha da melhor slternativa dentre um
grupo especifico de alternativas, exigindo algum melo de descre-
ver ss alternstivas potenciais, bem como de decidir qual delss €

a melhor.

Embors nio exista um método geral para descobrir qual ¢ 2 melhor
slternativsa para todos o8 probl&més de otimizag8o que se
apresentam na indistria de alimentos, ha =algumas aproximnacaes
sdequadas para muitos destes problemas. Un dos gue tem recebido
alguma atengio, e que serd objeto do presents trabalho, & o ds
maximizaghio de nutrientes ao mesmo tempo em que Se consegue &

esterilizacso comercial do produto (LUBD, 1977;



TEIYEIRA et =8l., 1975a), o que requer dadog precisos parsa
modelsmento matematico dos preocessces fisicos, guimicos &
bicldgicos envolvidos, como & descri¢io da dependéncis ds
concentracio remanescente em relapfo 4 velocidade ds reacfo, 8
velocidade ds rescfio & temperatura de processamento, a variacsdo
da velocidade da reacfc com = temperstura, e 8 influgncia dasg
varisveis do meion, tais como pH, forga idnica, ou rasgies
competitivas. Tal maximizagdo s0 @ possivel devido ao fato de gque
autrientes e fatores de gualidade como vitaminas, cor e textura
=50 8té 6 vezes mais resistentes 3 destruigBoc térmica do gue

esporos e células vegetativas.

Como se sabe, o feijfo constitui a base da alimentaglo tredicio-
nal de populscBes das resgides troplcais e subtropicais, proveado
significativa guantidade das proteinas e caloriss dazs populagdes

rural e urbans.

00 Brazil & o maior produtor, bem comoc o maior consumidor de
Phaseolus wvnlgaris no mundo (ANTURES & SGARBIERYT, 1879). 0 feijdo
& colhido duas vezeszs no ano: dezembro-janseiro e maio-Jjunho e,
portanto, para manutengio de um suprimento uniforme pars a

populacgio, ele tem de ser srmazenade por pelc menos § meses.

Para & populsgfo brasileira, ele deve ser provavelmente s princi-
pal fonte de proteinsa vegetal, tendo também um conteddo conside~
rével de tiamina e outrasz vitaminas hidrossoliveis {(Riboflavinsg,

Niacina, Piridoxina e Folacina), salém de minerais (Fe, Ca, P e

Mg).



E importasnte se destacar o fato de que ns décads passads houvse,
no Brasil, ums diminuigdo na disponibilidade de feijdoc per capita
devide principalmente a dois fatores: 13falha nas condigdes de
armazenamento para mnanntengfo dos feijdes colhidos com boas
propriedades tecnoldgicas, organolépticas e comercinis;

2)substituicdo do plantio do feijio pels soja.

Segundo LaBELLE & HACKLER (1873), embora seja dificil
generalizar, €& quase certo que o esfor¢o manual global e o
dispéndio de combustivel s80 menores para prepsarar produto en
grandes guantidades na planta de processamento do que em peguenss
quantidades em casa. Além disso, o feij%o n#o & um produto barato
o sno inteiro, e seuy valor biclégico pode varisr bastants. Neste
ponto, & industrislizscgido traria enormes vsntagens pars o
consumidor: o de ser fator de estabilizae¥Bo de preeos e, atraves
de recursos tecnoldgicos, propiciar melhoria do valor bioldgico,

estimalande a demands e alargando o mercsado.

Além disso, o feijiio poderia também ser utilizado de forms
institucional: pelas Fore¢as Armadas, em programas nscionais de
alimentagio (campanhas de merends escolar) e em  peguenos
restaurantes de escolas e indistrias, onde a8 dificuldade de
preparo pele método tradicienal, =sliada &s grandes guantidades
envolvidas, inviabiliza seu emprego na maloria dos programss.

(JACEKIX, 1878).



Heste trabalho, visando a elaboragio de feijso enlatado,

pretendeu-se:

a) Determinar os parfimetros de esterilizac#o (D, z, F) de modo =

garantir s seguranga do ponto de vista microbioclégico;

by Otimizar o processamenio térmico deste produto de modo =&
incrementar a retengfio de tismina (vitamins hidrossolivel muito
aseds como indicadors ds severidade do processamento térmico) e
lisinas disponivel (aminoacido essencial sensivel ao calor); e
simpltaneamente, otimizar o processamento térmico com relagBo &

textura (fator de gualidade);

¢) Obter um produto final, feijdo enlatado, que venha de encon-
tro as necessidsdes atuais de economia de tempo de preparagdo em
casa, com gualidade nutricionsl & organcléptica comprovada, e de

baixo custo.



2. REVISAD BIBLIQGRAFICA

2.4, AVALIAGHD DO PROCESSAMENTO TERMICO

A avaliagio dos processamentos térmicos, normalmente e feita da
sequinte forma {ver 5ignificadn de cada parametro na
nomenclatura):
CURVA DE PENETRAGAD
- DE CALDR
fh, i, Jih, jc
SEVERIDADE RO
PROCESSAMENTO
{(t,T)
CURVA TDT
R, Z, D250
COMPARACAD DO
AJUSTE DBO t VALOR Fp COM A5
DE AQUECIMENTO Fp<FQ CARACTERISTICAS
—je/ou T TDT DO MO INDICADOR

Fp>=F0

ADOTA-SE O
PROCESSAMENTD




2.1.1. DETERMINACKO DOS PARAMETROS DE ESTERILIZACZD:
2.1.1.1. INDICE DE REDUGCAO DECIMAL(D):

0 1Indice de Reducgio Decimal (valor D) é obtido a partir da curva
de sobreviventes do fator termodegradavel. Curvas de
sobreviventes sio obtidas graficando o logaritmo da concentragﬁo
de sobreviventes versus tempos de aquecimento isotérmicos. Estas
curvas t8m sido largamente usadas pars representsr a concentracio
de sobreviventes de microrganismos, nutrientes, fatores de queli~
dade e outros fatores termicamente vulneraveis durante tratamen~—

tne térmicos isotérmicos (STUMB(O,1973; LURD, 1873).

s matodos maeis comuns de medida da resisténcia térmica das

bactérias sio, =segundo STUMBO (18973):

1. Tempo de Morte Térmica (TDT): Método do tubo (BIGELOW &

ESTY,1820);

2. Tempo de Morte Térmica (TDT): Método da lata {AMERICAN CAR

- COMPANRY, 1943);
3. Matodo do Tanque (WILLIAMS et al., 1937);
4. Método do Frasco (LEVINE et al., 1827);
5. Método do TermoresistBmetro (STUMBO,1848);
§. Método do Tubo TDT nd#o selado (SCHINIDT,1850);

7. Método do Tubo Capilar (STERN & PROCTOR,1854);



Devido a existéncia, em aiguns casng, de segmentos curvilineos
iniciasis, o usc do valor D sozinho n8c representa de forma
precisa toda a curva de sobreviventes. HAYAKAWA et al. (1989),
introduoziu & constante empirica R, a8 gqual estid relacionada com o

intercepto de um segmento linesr extrapolado.

2.1.1.2. INDICE DE TEMPERATURA Z(z):

Pode ser cbtide & partir da curva TDT cu da curva "Fantasma” TDT.
Ests yltima & a mais utilizada (PFLUG, 188Z2a) e apressnta nas
osrdenadas os logaritmos de D, e nas sbscissas os valores das

temperaturas de aguecimento.

Da Curva "Fantasma“ TDT tiramos a seguinte relagdo:

{{T2-T1)/z]
D1/D2 = 10 (1}
2.1.1.58. DETERMIRACKO DO VALOR F:
0 valor de esterilizacgfo de um processo térmico (F >, & obtido

: P
pelo somatério dos efeitos letais ao longo de todo o processe, O

que & representado matemsticamente pela equagic abaixo (STUMBO,

1973%:
s
F = L dt {23
P %

onde L & 3 letalidade do processo & & calculada por:

[{T - Try/z]
L= 10 (3)

Gernlmente os métodos de caleulo do valor de esterilizaggo S80



divididos em dois grandes grupos!:

~ GRUPO I: O Valor de Esterilizagso do processo e caleculado no
ponto eritico, sendo este o ponto mais fria do recipiente.

1. HKétodos Gerais: BIGELOW et al. (1820) apud (88),
SHULTZ & OLSON (1940) apud (866), PATASHNIK (1953), HAYARAWA

{1868, 1973), SHAPTOR & LOVELOCK (1971) apud (88);

2. MHétodos de Férmula: Sg8o assim denominados por
utilizarem férmulas mateméticas para definir a relagdo entre
temperatura e tempo de aguecimento e/ou resfriamento. Este grupo
se subdivide em métodosn baseados em formulas empiricas e métodos

basesdos em formulas tedricas.

~ Firmulss empiricas: BALL (1823) apud (866,114,186,174) fez uso

de equacso hiperb.lics pars descrever a curvs ds sguecimento, com
’& L3

= 1.41 e écm a porgdo curvilines ds curva de resfriamento
tgrmiﬁ&ndm guande t = ©0.141 § ; BALL & OLSON (¢1857) apud
(86,188), STUMBO & LONGLEY (1966) utilizavsm j varidvel e £ =
f : PFLUG (1968; HAYAKAWA (1870) empregou J ectl variavel, ?h
c e

diferente de £ : HAYARKAWA (1871) desenvolveu férmulas parsa
C
determinar £ , £ , 3 , J ; GRIFFIN, Jr. et sl. (1871); STUKBO

h c h e
(1973) wusou j vsridvel e £ igual a f e curvas de histéria da
c h c
temperatura a partir de equagdes tedricas de condugfo do calor

para alimentos sguecidos em recipientes cilindricos.

~Férmulas tedricas: Fazem parte deste grupo o método de GILLESPY
(18533 apud (68), que se aplica & temperaturs das sutoclave
varidvel; HAYAKAWA & BALL (1871); FLAMBERT -& DELTOUR (1972) -apud

{(68) que desenvolveram um métode para temperatura da sutoclave e



da aguas de resfrismento constsntes, e uma tabela de valores
paramétricos psre estimativa do processo; e o de VINTERS st al.

(1873%).

- QRUPD II: Calcula o Valor de EsterilizaeBo Médio da Massa.

Permite o cdlenlo da retengio de nutrientes.

Dentre os vérias nétodos deste grupo temos: GiLLESPY {18581} apud
{B8), STUMBO (1853), BALL & OLSON (1957) apud (68), TEIXEIRA et
al. ¢1969, 1975b), HAYAKAWA (1889), HANSON et al. (1870, 1874)
apud (86), JEH et al. (1871), FLANBERT & DELTOUR (1872) apud (B6)
& STEELE & BOARD (1979). Um dos métodos mals utilizados deste
grupo é o de JEN et al. (1971), o qual se baseis na integragio do
efeito letsl através de todo o volume do recipiente, Ilevando em
consideracio os conceitos de regides iso-J e iso-F. Este método
traz tabelas para valorses de I= 44 e 46 F, que é a faixa na gual

se encontra a maior parte dos nutrientes,

Dos métodos computscionais, o de HAYARAWA (1877 e um dos mals
verssteis, pois inecluil procedimentos tanto do grupe I como do II,
e & aplicédvel & curva de mguecimento com nenhum ou até dois

pontos de quebra na sus porg¢Ho linear.

2.2. DETERMINACZO DA CINETICA DE DEGRADACEQ TERMICA:

Pars minimizar s perda ou destruigiio de um componente do alimento
ou de fatores de quelidade tais come “flavor™ ou cor, dursnte o
processamento ou estocagem, modelos cinéticos que descrevem Laxa

de destruig¢fo e sua dependsncia de fatores, tris como temperatu-



ra, precisam ser determiﬁaﬂos. 0 objetivo inicial dos estudos de
cingtica ¢ desenvolver um modelo matemgtico para descrever a
velocidade da rescioc de degradagio em fungdo de variaveis
experimentais. Qutras razdes para determinacio de tais modelos

cinéticos, geralmente, csem em 3 categorias:

1. Melhoramento do produto - parsa minimizar a perda de um fator

de gualidade em um processo, como foil féito por TEIXEIRA (1869) e

LURD (1873);

2. Desenvolvimento de um novo produoto -~ para identificar
oportunidades para desenvolvimento de novos produtos via desenho
de novos processamentos e/ou métodos de embalagen {ex:

processamento ssséptico, bolsas esterilizaveis);

3. Teste. de vida de prateleira - para predizer = vida de prate-
leirs durante o armazenamento. Com este objetivo existe uma série
de trabalhos, como os citados por LENZ & LUND (1880): SINGH &
HELDMAN, '1878; "SINGH et 'al.,1875; QUAST et al:., 1872; QUAST &
KAREL, 18%2,1873; LEE et al., 1877; WANNINGER, 1872.

] maior problema relative & determinagSo ds cinética de
destruiclo, é a necessidade de se realizar umsa hsteria de experi-~
mentos onde spenas uma varijdvel é mudadﬁ com o tempo {por exem-
plo: Temperaturs, pH, teor de umidade), usualmente abrangendo um

grande intervalo (SAGUY et al., 1878; LENZ & LUND, 1880).

Pars & determinsgfo do modelo ecinétiece, dois procedimentos podem

ser usados ~ um em estado estaciondrio e ontro em estade nSo-
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estacionario:

a-PROCEDIMERTOS EM ESTADD ESTACIONARIO:

Normalmente s8o utilizadas latas TDT (006 x 208) ou tubos (7 mnm
de difinetro x 18 cm de comprimento). Com estes recipientes, todo
¢ produto & mantido a ums temperaﬁura constante, ou seja, em
estado estacionérié, durante o processamento, o que simplifics a

anslise dor dsdos finais.

A cads combinagfo tempo ® temperatura, um nimero suficiente de
recipientes s3o processados pesra prover um tamanho de amostra
adequado para anilise. Depois do processamento, a amostra de cadsa
combinsc¥o ¢ analisada para determinar & concentragfo do fator
desejsdo. Os dados da concentragado deste fator, sem sofrer
prmeeséamento, Juntamente oom Su8 concentragio apos o

processamente, podem entio ser analisados.

Geralmente os dados a cada temperstura s8o comparsdos com um
modelo cinético de orden zero, ou de primeira ou segunda ordem;
guando 0s dados. da resa¢Ho de degradagio se ajustam
suficientemente 8o modelo, ums constante de velocidade pode ser-

caleculads para aguela temperatura de processamento.

Para muitos componentes slimentares, um modele cinético dé
primeirs ordem descreve adeguadsmente a destruigio (S8TUHMBO,1873).
FELICIOTTI - & - ESSELEH.. (1857} encontraram . gqgue a cingtica de

destruipfio térmica da tiamina era de primeirs ordem, o que foi

i1



confirmado por outros autores (HULLEY et al., 19?5 g,b). Segundo
QUAST & SILVA (1877b), RAO & LUND (1986), salém de outros, a
pinética do amolecimento dos grios devido a aplicac¢8o do calor

também é de primeira ordem.

E importante enfatizar~se o fato de que este procedimento fornece
um modelo gue descreve s cinética da reagHio e que nio deve ser

interpretado como o mecanismo real da reagio (LENZ & LUND,1880).

Quando as constantes de velocidade forem caleuladas para cada
temperatura, elss sdo geralmente utilizadas na egquacdoc de Arrhe-

nius para calcular-se a Energia de Ativag¢io (E ) para a TeRGHO.
a

~ MODELD DE ARRHENIUS:

A infipénecim da temperaturs na velocidade da reaciio tem sido
deriva&a empiricamente, bem como através da termodin8mics, meca-
nismds estatisticos e outros meiog. Basicamente, © logaritmo da
constante dsa véiccidade de degradagio ¢ proporcional ao inverso

ds tempersaturs absoluts:

(-Ea/RT)
k =k .e {4)
0
onde k¥ = constante de velocidade da reagio (i/min)
k = Fator de Frequéncia
0
B = Constante doz Gases (1,887 cal/ K.mol)
E = Energia de Ativac#io (cal/mol)
a _
T = Temperatura absgocluta (K)

A equag#io de Arrhenius indica que se graficarmos log k x (1/T)

obterse-& uma 1linha reta, ocujo coeficiente angular & igual =&

12



razio entre =a Energis de Ativagio e a Constante dos Gases
Perfeitos. Portanto, pelo estudo da cinética das reagfo & medindo-
se k 8 dums oun trés tempersturss altas, pode-se extrapolar com
uma linha reta a temperaturas menores e predizer a velcocidade dn
rescio em uma temperstura mals baixa desejada, o que economiza
consideravelmente o tempo gasto com experimentos. Os erros
resultantes deste tipo de extrapolagBo se devem basicamente 4§
heterogeneidade da smostras e & existgneis de substincias
jinterferentes na andlise. O erro na precisfo analitica para
mediglo de nutrientes ou na avaliaggo da qualidade sensorisl é
usunalimente maior do que 5X. BENSON (1880) apud (BB) mostra que 2
conveniente acompanhar a rea¢fo por um tempo extenso para se
redugir significativamente o erro maxime na c¢onstante da
velocidade. Em mnitos ecsasos isto seria impossivel tanto pela

perda de qualidade do produtoe conmo pelo longo tempo exigido.

N¥a tsbela 1, apresentamos snergiass de ativagHio tipicas de alguns

tipos de reagoes.

TABELA..1 - ENERGIAS DE ATIVACRQ TIPICAS.

TIPO DE REACRO ENERGIA DE ATIVACAQ
(keal/mol)
% controle da difusio : g~ 8
% reacfo enzimftica 10 - 30
¥ hidrdlise 15
¥ oxidagio lipidics 10 ~ 25
*% cor, textura, "flavor” 10 - 30
% yitaminss : 20 - 30
x egcurecimento nie-enzimitico 25 - 50
¥% destruoigfo de enzimas 12 -100
% destruicio de cel. vegetativas 50 -150
¥k amporos 53 - 83
* desnaturagfo proteica 80 ~120

% De LARUZA (1972) spud {(181)
x% De LUND (1977)
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E recomendade o uso dr Eqnégao de Arrhenius prra Energis de
Ativagic menor que 30 kesl/mol ou Z maior gue 22 € (OHLSSON,

198085 .

HILL & GRIEGER-BLOCK (1880) notaram um erro adicional no velor
de k como resultado da escclha da ordem da reagfio. Contudo, p&rﬁ
até 50% das perdas do componente termodegradavel (LABUZA, 1878
apud  (72)), o erro em K é menor que + 5%, uma vez que &
diferenca estatistica calculada entre a primeira e segunda ordem
& pequens. Se ambos os erros forem considerados, o erre na
Energia de Ativac8o cslculada para rea¢les de degradagio de

alimentos =seré maior do que +25% usando os métodos de GRIEGER-

BLOCK (1880;.

- QUTROS MODELOS:

Outrss funcdes além da relaglio de Arrhenius t8m sido sugeridas
ocasionaelmente. ~ RKWOLEX e BOOKWALTER - ¢1871)  spud  (181)

considersram reagioc de zero ordem geralmente para alimentos

congelados:

¥y = y; + £(T).t (5)

onde: v* = indice de qualidade {ex: contetds de nutrientes)

¥ = indice de qualidade num tempo zero
0

t = tempo

T = temperstura

D dltimos autores acima mencionados consideraram, dentre outras,
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58 geguintes formes de dependéncis da temperatura:

Lineay: F(T) = & + b.t {fep
b
Exponencial: £(T) = a.T (8>
ﬁiﬁﬁxhﬂliggz £f(TY = &/ b-T 7)) onde &, b sfo constantes

A& constante de velocidade pode ser cbtida & partir do coeficiente

angular obtido por intermédio da transformagéo linear apropriadsa.

Além da determinagio matemitica das relagdes funcionais, podem—-se

usar técnicas de ajuste.

Ha fundamentalments dopis tipos de modelagem: fisica e
estatistica. A modelagem fisica constréi representagles do
fenbmeno através da construgdo de modelos simples, baseados em
caracﬁeristicas fisicass: em gersl, usando equagles diferenciais.
Isso leva a expressdes elsboradas, que, muitas vezes, s#o tomadas
come verdadeirass. A modelsgem estatistics trabalha com modelos
natendticos simples (como polinSmios de graus pequenos), due S3o
ajustados =a dados obtidos experimentalmente. Tais fungdes fnéb
podem, em geral, representar os fendmenos em sua extensio total;
as representac¢des sHo restritss a cammpos limitados. Por outro

lado, =8c muito simples de se aplicar e tém-se revelado Gtels em

muitas situsgdes praticas.

b-PROCEDINENTOS EM ESTADO RAQ-ESTACIONARIO:

Neste tipo de procedimente, ~gualguer recipiente pode ser ussado

para determinagio dos parametros estatisticos, inclusive agueles

15



normalmente utilizados no processsmento. Como no procedimento em
estado estaciongrio, os dados "crus” (sem tratamento matematico)
consistem na concentracio de um componente desejado versus a
concentragic deste componente apés o processamento (combinagdio t
x T). Contudo o ecaleulo do modele cinético {constante de
velocidasde x T) & mais complexo.do que nos procedimentos enm
estado .estacionéric. Com sjuda de um método de predigdoc de
retencio média como o Método ds Letalidade ~ Namero de Fourier, s
cinética pode ser calculada por tentativa e erro {LERZ,1877).
HAYAKAWA et al.(19B8)descreversm um método usando um sguecimento

progrunade de amostras.

~-ESCOLHA DO PROCEDIMENTO A SER USADO;

A escolha de gual procedimento usar (estado estacionario ou nio-
estacibnérin) depende em algum grau da disponibilidade de eguipa-

mento & de métodos vigveis de predie#io da retencio média.

Outro fator & s meia-vida do componente com relagio acs atrasos
("lags”} térﬁicos experimentados dentro do recipiente, entendo~ge
por meis~vida o tempo para redurir em 50% = concentragic inicial

dn componente em questBo. A meis-vida (t1/2), supondo-se uma

degradagio exponencial, é caleculada por:

£1/2=  0.683/k (83 (FELICIOTTI &
ESSELEN, 1858)

Se a meia-vida for relstivamenle pequens (20 minutos ou menos),

ent8o uma destruigio significative poderia ocorrer durante o
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“lag”, & 0 modelo cinetico nao reflstiria precissmente a situngio
da concentrag8o inicial real do componente. Nestas condig¢des o
procedimento em estado nio-estaciondrio €& recomendado. Por outro
lado, se & meia-vida é longa (dm ordem de Z0Omwin. ou maisj),
ocorre apenas umsa peguens destruigfio térmica durante a fase de
aguecimento e resfriamento nas latas ou tubos TDT. Com meia—vidé
nuito grande (>1000min), a destruic¢io durante o "lag” térmico em
recipientes grandes (latas 202 x 314) é muito pequena. HNeste
casn, o método em estado estacionarico deve ser usadeo devido &

facilidade na analise de dados.

Deve observar—se que ¢ mnétodo em estado n¥o-estaciondric é mails
precise se o Nimero de Fourier for 0,2 ou maior (LENZ, 1877a). Be
2 meia~vida do componente é pequens, ¢ desejavel usar um tempo de
processsmento gque resulte em ur Nimero de Fourier menor quando se
utilizam recipientes padroes {Iatas 202 % 314 ou 303 =x 4063.
Contudo o© procedimento nio-estacionario é aplicavel a qualguer
recipiente, mesmo latas TDT. Com latss TDT, meia-vida abaixo de

15 minutos podem ser medidas.

~ESCOLHA DAS “CONDIGOES EXPERIMENTAIS: - -

13 TEMPERATURA: Psars considera¢des estatisticas, o intervalo de
temperstura de aguecimento deve ser tio largo guanto possivel,
segundo GUTTMAN et al. (19?1).apud (94). LENZ & LUBD (1880) rels-
tam que 5 a B temperaturas ds aguecimento sHo s melhor escolha
dentro do intervalo desejsdo {(espagamento de temperatura de =z/2

unidades);
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2) TEMPOS: Uma Qez gue as temperaturas de aquecimento tenham sido
escolhidas, os tempos de aguecimento a estas temperaturas preci-
cam ser decididos. ROSEVEARE (1931) apud (94) sugere o uso de
tenpos de aguecimento de amproximadamente 1 2 3 meiss-vidas. Oca-
sionalmente, o método de analise nfo é suficiente para medir
conecentragdes tHo baixas quanto o necessario; nestes o¢asos, ﬁ
maior tempo de aguecimento possivel deve ser ugado. Oz tempos de
agquecimento também devem ser espagados de modo que © intervalo de
confianca para certas determina¢fes n#o seja ultrapassado. LENZ &
LUKRD (1877b) descreveram que 852 do intervalo de confianga de

+10-15% para retengfo medis s50 comung pars constituintes de
alimentos. Assim, ¢ espagamento dos tempos de aguecimento de uma

meia-vida pode ser usado,embera um menor espacamento também seja

permitido.

33 RUEEROS DE TEMPOS DE AQUECIMENTO: Em cada temperatura, dupli-
catas ou triplicstass da constante de velocidade sfo dessjaveis.
Isto significa que spenss 2 ou 3 tempos de aguecimento por tempe-

raturs sio necessfirios.

Alguns experimentos preliminsres podem ser usados pars estimativa

destss meias-vidas, ou entdo, pode-se pesquisar na literatura

existente,

~ MANIPULAGEO DOS DADOS EXPERIMENTAIS:

Usualmente, a determinaglo da express#io da vaelocidade da reagdfo é
feita em duas etapas. Nz primeira, determina-se a dependéncis da

veloocidade, em fungdo da concentraggoc a uma temperatura fixa. A
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segunda avalia a depend&ncis da constante da velocidade da reaggo

em relsg8o a temperatura.

As varias técniess ussadas paras determinar as fungfes dea veloci-
dade da reagio podem ser divididas em duas classes (HILL &

GRIEGER-BLOCK, 1880):

1. Hétodos diferenciais: B#Ho baseados na diferencial dos dados
experimentais de concentragio versus tempo para obter a wveloci-
dade real da reagfo. Nestas sproximagfes usam-se os dados para se
obter uma relacfo funcional direta entre a velocidade de reagfo e

a8 concentragdes das variss espécies na mistura reativa.

2. Métodos Integrais: Baseiam-se na integragfio da expressdo da

velocidade da resgfo. HNestss sproximagSes, usam-se oS dados na

forma generalizads de concentragho versus tempo.

Também & possivel desenvolver-se téenicas de andlise de dados
bassadas ns simplificasgdo ds expressjo da constante da wveloci-

dade. Nestas sproximagles, usa-se um excesso de um- Ou- mails

reagentes ou razfes estequiométricas de reagentes para -permitir- -

uma svaliscgio percial da formm ds expressio da velocidade, poden-
do ser usads em conjunto tanto com métodos diferenciais como conm

os integrais para andlise dos dados experimentais.
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2.3. OTIMIZAGKOD:

Processos térmicos =80 calculades para reduzir 8 stividade de
materials bioldgicos indesejiveis (microrganismos e enzimas)
gsontidos no alimento. Contudo, paralelamente, hid uma destruic#o
de nutrientes essenciails, Como ¢ processo térmico aumenta o tempo
de vida de prateleira do alimento,l para garantir sua capacidade

nutricional, se faz necessarico ums maximizacfo da retenglio de

nutrientes.

Embora nge exista um metodo geral pera descobrir gual e & melhor
pltuenntive prer kodos op problenss de otiwizseio da inddstris de
alimentos, ha algumas aproximagdes. Us problemss de otimizag8o
sio divididos em continuos e discretos. Problemas discretos
normalmente tém varidveils sssumindo um ndmero finito de wvalores,
sendo gque cads uma assume exatamente um valor na solugdo 6Gtima.
Em ums otimizaglo continua, os valores 6timos das varigvels sio
fungdes de alguns pargmetros, w 8 “solugie” do problems reguer =
especificacio desta fungfo sobre o intervalo de parfmetro, que
ususlnente ¢ um segmente linear oun ouéra- continuo. Ho
processsmento térmico  gque utiliza =sutoclsve, -o controle  da
temperastors ds antoclave com o tempo (varidvel de controle)é um

problema continuo.

s problemas de otimizagdo continus freguentemente envolven
nétodos numéricos para sonivciond~los. No CASO citado
antericruente, nao & conhecida uma equagio formal para

distribuigie ds temperatura, o aue implica em uma avaliagdo



numérics. Isto & feito pela “discretizaggo” do volume do
recipiente e do intervale de tempo, bem como transformando as
agquagpes diferenciais e integrais em equagdes de diferencas. Emn
determinadas situsgdes, tal procedimento permite gue se apliguen
téenicss de otimizsgHo discreta & versfc diseretizada do

problemsa.

Algumas aproximacgfes diretas para encontrar s melhor fune¢lBo de
controle, como no problema da autocelave, sfio possiveis. Huando o
intervalo de tempo é dividido enm sub-intervalos, csada sub-inter-
valo pode ser considerado um "gstagio”., Este método fol
desenvolvide por BELLMAN (1857) e BELLMAR & DREYFUS (1862) apud
(130) & chamado de Programagfo dinfimica. Uma aproximagfo direta
que nHo reguer necessarismente uma discretizacggo do tempo de
processo & conhecido como Simulacfc. Tanto s Simulagio como &
Programacio Dindmics tém limitantes* Para & programac¢io din@mica
pode ser muito difieil desenvolver.a relagiio de recorréncia
necessgrisa, e para a simulagio nio ha garantias de gue a solugdo
gtima ja tenha sido encontrads guandoe = simalagio for
interrompida. Logo, ambas &s aproximagdes podem ser usadas com

vantagens sob condigdes propicias.

Ums aproximacio menos direta, mas bastante promissors é o Método
Generalizade do Multiplicador de Lagrange desenvolvido por
EVERETTE (1963) apud (130). D principal resultado para problemas
- eontinuos é conhecido como Principio do Maximo de Pontryagin.
Pars amnbas aproximagdes, uUmf pova fungso objetivo é formada da

fungio objetivo ariginal o dan restricdes pela adig#ic de algumas
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vafiéveis novas so problema (No e¢aso continue, novas fungdes sio
acreacidas s8s originais). A vantagem reside no fato de que &
funcio objetive é otimizada sem restrigles, entendo-se por fungio
objetive 8 medida do desempenho da fung#io gue permite a
comparagio das alternativas viaveis entre si., Se o problema for
diseretizado, & sproximacglo do Multiplicador de Lagrange tambéﬁ
pode ser usada como ums aproximacgfio do problema original. Unma
alternativa é formar uma nova funglo objetiva do problema
continuo original. Ests funcHo é chamada de Hamiltonlana e tem

muitas aplicapBes (NORBACK, 1880).

N maior problems de otimigzagBo de processos térmicos estd nos
alimentos gue se aguecem por condug#o, devide so fato de que cada
ponto da secfio transversal do recipiente on do particulade, recebe
um processo térmico diferente e estes histéricos térmicos podenm
o n3jo ser equivalentes na destruipfc de microrganismos e
nutrientes. O peontc de menor letalidade depende da geomeiria do

recipiente e das condigges de contorno.

TEIXEIRA et al. ; (1989}, usande 8 técnics de simulsgHo,
desenvolveram um método computacional pars determinaggo- - da
letalidade bactericlégica e retengio de nutrientes em alimentos
condutivos. Por meio desta técnica, uma combinagBo oStima da
temperatura da retorts e tempo de processamento que produzisse =8
maior retengio de tismina, mantendo~se a letalidade requerida
para um dado produto, Ffoi encontrada. A téconice computacional
utilizada fez uso da forma de diferengas finitas da equagio

diferencial bidimensional, em estado nHo estacionario, da
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condugio de calor em cilindro finito.

Para obter s octimizapio, foram determinadags as combinagdes t x T
que dessem o mesmo efeito letal. A retencgfo de tiamina, em puré
de vagem, associada a cada um destes processos equivalentes, foi
caleulada. A curva resultsnte exibiu uma retengdo 6tina &
temperatura de retorts de 248 F (120 C), com um tempo de procegso
de 80 minutos. Estudos adicionais indicaram que um aumento na
taxa de degradagfico térmica do nutriente, Z, mnudaram o processo
dtimo pars um conm maior temperatura com tempo menor. Contudo,
para um valor fixo de Z, um aumento do tempo de redugio decimal
do nutriente, D, aumentou o nivel de retenc¢do global sem afetar o
processo que seria o Stimo. Ums significante limitagdo do meétodo
& o fato deste programa so poder ser aplicado & alimentos de

condutividade térmica conhecids.

Um segundo. trabalho de TEIXEIRA et al. (1875a) usou © mesmo
podelo anterior para estudar os efeitos das varias geometrias de
recipientes, com igual volume, no nivel de retenggo da tiamina.
Trabalharam tanto com tempersturas constantes da retorts, cnﬁc
com perfis de tempersaturs variaveils, mantendo~se & mMesSma

letalidade para todos o8 processos,

Verificaram-se que os perfis gue produziram um maior nivel de
retengio de tiamina pareciam favorecer uma configursgio geral.na
gqual =2 temperatura ds superficie gradualmente aumentava de un
valor minimo para um limite méximo aproximadamente no neic do

tempo de processo, seguido de um decaimento gradual até o ponto.
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onde o resfriamento deveria comegar, CcoOmo NC CRASO das fungdes de
rampa linear. Os resultados mostraram que 3 retengfio maxima de
tisminsa sbservads foi mpenas 2% msior do que com © procedimento
padrio (tempo de processo necessério pars uma redug#o de § eciclo-
logaritmos nos esporos de B, stesrothermophilus em lats nimern 2,
a uma temperatura constante da supefficie de 121 €). Isto n#Ho foi
considerado significativo, uma vez qgue todos 08 desvios
experimentais poderiam chegar até 5%. Em relagio & geometria do
recipiente, para volumes iguais, a retengic mais haixe, observada
por TEIXEIRA et al. (18758), foi a correspondente a8 razdo

altura/dismetro da lata igusl a 1.

WENDEZ et al. (1879) utilizaram o modelo matematico por eles
desenvolvido (MENDEZ et al., 1877), para alimentos gue sSe aguecen
por donduqﬁo, com o objetive de elevar ao maximo & retenciio de
nutrientes, em pProcessos com grau de esterilizagiic equivalentes.
Jszaram, com este propdosito, um purémée vagen emn latas 307x409

com valores de esterilizagio equivalentes =mo €. botulinum,

determinsnde, mediante 0 uso deste modelo, a retengfio de tiamina

correspondente a cada precesso (tempo X temperatura).

THIJSSEH, KEREOF & LIEFKENS {1878} apresentaram um nétode rapido
para céleulo das condigles de esterilizacfo que resultou nunma
retengfoc maxima de nutrientes. wEste méibdo foi implementsado por
THIJSSEN E ROCHEN (1980), tendo sua aplicagio smpliada para
temperaturas varidveis do meio de aguecimento e resfriamento

stravés da conversfo ds tempsratura varigvel, em um grupo de
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relacdes tempo X températura‘ Através de simulaggo, en
computador, do processo de esterilizagfo, 8 temperatura variavel
de aquecimento fol convertida em uma temperatura congtante e eﬁ
um aumento na temperaturs inicial deo produto, resultando em um
mesmo efeito letal. Da mesma forma, a temperatura variavel de
resfriamento fol convertida em uma temperatura constante ée
resfrismento e emn um tempo &adiciconal de aguecimento a
temperastura constante da auteclave com o mesmo efeito letal
obtido no processo de resfriamento real. 0 método foi baseado nas
equacBes snaliticas do histérico de distribuigdio de temperatura
noe recipiente, na relacfo entre as redugdes de concentragio dos
componentes termodegradaveis do alimente (microrganismos,
nutrientes e fatores sensoriais), & nos parfmetros cinéticos das

reagdes gue causam tals redugoes.

THIJSSEN & ROCREN (1980) assumiram gue:

(I)a destruigic térmics de microrganismos obedece a uma cinética

de primeira ordem:

@l

at - kiox G | €103

(I1)as naependéneia de Kk ow ielsgdc a temperatura (a ) pars
i

inativagiic de enzimas e microrganismos segue a seguinte relagHo:

k = k sxp{a (T-T 2] {113
i i,T i ')

(I1I)Pars reasgdes quimicas o efeito da temperatura e descrito
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pela equaglo de Arrhenius.

Da equagio de Arrhenius e da eguagdo (11) a relsgfo entre =

energis de ativagBo E (coeficiente de temperatura na equacio de

B
Arrhenius) e 8 pdde ser determinada, sendo R a Constante dos
i
Gases Perfeitos:
E=a TTR {12)
& i e
Por definigfo:
2,303
Di = ———— (= A3
ki
e
2,303 .
Zi = e oy €142
AL

Pela substituigio de k na equagio (10) pela eguagio (11} =
i
integrsnde -em todo o volume de recipiente e temperatura do .

processo T, a redugfio da conceniraggo meédia dos componentes—

termolédbeis, sobre o volume total V do recipiente teve condigdes

de ser obtidsa:

. ¥ e 4
Ci,t = 1 [exp{-ki,Tcfexplai(T-Tc)ldtidv (15)
o [

t v
i,Q
Na equac¢ico (1§) C & B concentracio média do microrganismo ou
i)t

nutriente, depois do tempo t. Se a relsgio tempe -~ temperaturs

for conhecida com uma fungfo da locmlizagdo no recipiente, a
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equagio (15) pode mer resolvida numericamente.

Pera ums temperstura inicial homogénea do produto T , uns
0

temperatura constante do melo de squecimento T e uma temperatura
1

constante do meio de resfriamento T , & relagac tempo-temperatura
c

em qualguer local do recipients & funcio de T , do HNimero de
0

Biot, e do tempo de sguecimente t & temperatura de meio 7T

1 1
THIJSSEN, EERKOF & LIEFIKENS (1878) sugeriram que para estas
condigtes de temperatura constante do meio de aguecimento e

resfriamento, & redugio dos componentes termolabeis & uma fungio

de spenas 5 grupos sdimensionais.

In

= f (Foh, N - . N _, B, Bi>

14 L2

oricher:

Foh=

14

Ni .1

HNi,z = ai ® CTh -~ Tel

To — Te
e
& = Fe x

k

A relagio entre o raioe caracteristico Rs do recipiente e 28

dimensges do recipiente foram determinados por THIJSSEKR et al.

27
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L7

183
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{1978) para esferas, cilindros e corpos retangulares. No raso de

latas (cilindro de digmetro d e comprimento 1) tem—se:

i 2.80 1.20 {22)
= +
2 2 2
s Fu i

Foram ftragados graficos das relaghbes calculadas numnericamente:

{a} entre N e Y , tendo a redugio do componente termolabil
i,2 i

como parimetro, e como restrigfess Temperatura inicial do produto

.iguai a temperatura da Agua de resfriamento, Bi ==, £=0D e Foh

0,53, 0 valor ¥ & dado pela expressio:
i

[Ci, 1 Ci,ol -
1w In
yi [Foh % Ni. a1

Foram encontradas farmulas matematicas para fazer a corregio de
casos gue fogem a3 restirigdes,
{b) entre (N - Y ) /(R - Y 3} ¢ Foh com & redugdo

, i.2 i Foh i,2 i Fohz=0,35
‘como pardmetro.

Para umsa temperaturs constante do meio de sguecimento com o
tempo, coneluiram que a perda de gualidade ¢ gnase minima psra um
determinado valor de Fonrier do tempo de aguecimento. Este vslor
"de Fourier Gtimo ¢ uma fungio epensz do Ngmero de Biok e da
relagfo entre a temperatura iniecinl do produte, tempersturs da
agua de resfrismento e temperaturs da retorta. Para um valor

infinitoc do Bict e pars uma temperstura da aguz de resfriamento
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igual & temperatura inicisl do produto, o valor do Fourier &timo

é de sproximadamente 0,5.

0 método é valido para Bi > 10, temperstura inicial do produto
igual ou maiocr que a tempersturs do meio de resfriamento ¢ para
geometriass esféricas, cilindricas e retangulares dos recipientes.
0 método nEe requer interpolsedes tediosas de tabelas, embora

necessite do valor da difusividade térmica do produto.

0 Principio do Méximo de Pontryagin foi usado por SAGUY £ KAREL
(1878) com o mesmo objetivo dos trabalhos anteriores. O perfil de
temperatura da autoclave determinado por este procedimento aumen-
ta a retencioc da tiamina em cerca de 2% em relagfo =mos outros
métodos. Este processo de otimizagio pode ser splicsdvel a outros
oasos em gue a retencio de nutrientes ou ocutras caracteristicas

necessiten ser incrementadss.

OHLSSON (19880c¢) determinon as temperaturas de esterilizacio
¢timag pars recipientes delgados. E=tas tgmperaturas foram
aguelas que resultarsm em um valor minimo de Q; 0 valor (, ou
anidade de cozimento, & um termo simples, proposto por HANSFIELD
em 1882, pars descrever as mudangas nas propriedades sensoriais e
nutricionsis de alimentos termoprocessados. Tem como base a médis
de valores eaﬁhecidos de degragio da tiamina, eclorefila e dcido
ascoérbico e €& calculado da mesma forma que FU, 856 qQue &

temperatura de referénecis sdotads neste caso & 100C:

[{T~100}/2] .4d¢t
C= 10 {24
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Os valores de € na superficie sBo de interesse guandeo aparéncisa e
odor estio sendo avaliados, e os valores de C no volume nedio sgo
importantes pars avalisg8o de sabor, consisténecia e retenglo de
natrientes. Q método bésicoe de calculo foi ums maneira
simplificada (unidimensional), do método usade por TEIXEIRA et
al. {1968,1975a,b), usande ums aproximagfo por diferengas

finitas.

No caso da retencio da tiamina, OHLSSON (1980b) verificou um
sumentos nesta retengdo, quanto malor a temperatura & menor @

egpessura do recipiente, mas nenhuma zona de temperatura o6tima

pbde ser definida.

HILDERBRAND (1880) dividiu o problema da octimizagdo do controle
da temperaturas em duas partes separadas: engenharia &c Processo
& uma problema de otimizagfio da engenharia de controle. A primei-~
ra parte lida com a variagfo de temperatura em um determinado
volume e & segunda, ¢om o controle da temperaturs da parede dn
recipiente de tal forma gque 8 temperatura real de cada elemento

de volume dentro da lata, possa se gjustar 8 uma curva otima. O

resnltade global do problema € um subétimo.

NADKARN & HATTON (1985) utilizaram o Principio do Hinimo a mode-
los de parfimetros distribuidos para determinar o tipo de controle
para otimizar a retengfo de nutrientes pars uma dada redugdo na
concentracio de microrganismos. Yerificaram gque o controle Bang-
Rang da temperatura da autoclave & s estrategia otima a ser

sdotads, visto que permite mudangas nas taxas de aguecimnente £
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resfriamente t8o réapide guanto as restrigdes do processo permi-
tem. Deve haver apenas um ciclo de aguecimento e resfriamento
durante o processo de esteriliza¢fo, e n¥c ums série de degraus,

conclusgo esta gque contraria outros autores (TEIXEIRA et

al.,1875).

AISHTHA & HAKAI (1986) usaram o mapeamento de centréides durante
a aplicag¢lioc do método Simplex, substituindo o pior vértice dentiro

do simplex, pelo vértice do centrdide, um apdés o outro.

Atualmente, um doz métodos mais empregados &€ o MSR. A Metodologia
de Superficie de Resposta (MSR) é um procedimento estatistico que
usa dades quantitativos a partir de desenhos experimentais
adequados para determinar, e simultaneamente resolver, eguagies
multivariadas. Estas equagdes podem ser graficamente
representadas como superficies de respostas as guais podem ser
usadas de tras formas: (1)Para descrever como as variavels té;te
afetam = ?esgosta e possibilitar a determinagfo de um valor
Stimo; (Z)Pﬁra determinar as inter-relagies existentes entre as
varisveis teste; e (8) Descrever o efeito combinadoe de todas as
verisveis teste ns resposta. Basicamente, M5R € um ‘processo
dividide em guatro etapas. Primeiro, dois ocu trés fatores
eriticos que‘sﬁo oz mais importantes para o produto ou processo
em questdo sfo identificades. Segunde, o intervalo de. trabalho
doz fatores que determinarfo ag amosiras a serem testadas @&

definido. Terceiro, s#o especificadas as =mmostras para teste,

através do desenho experimental e posteriormente sfic ocoletadas,
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Quarto, os dados destes experimentos s#Zo asnalisados pelo M5R e

ent&o interpretados.

A& equachioc genérica para representagfo das superficies de resposts
& m ssguinte:
v = F(X ,%X ,...,x ) + & (25)
1 2 n
onde: y= Variivel dependente. Melhor resposta do modelo
P(x ,%x ,...,% )= Fung8o resposta de x ,% ,...,X que 380 &as
1 2 i} 1 2 n

varisdveis independentes.

4 I
£;= Erra alesatdrio

Embora &8 forma da fung#o resposta f seja sempre desconhecida, a

pxperigncis mostra que ela geralmente pode ser sproximads por

fungdes linesres ou quadriticas adequadas.

Segundo THO&PSOH (1882) existem diversas equagles matenédticas

para representaglio das superficies de resposta:

- MODELQ DE REGRESSAD LINEAR (?RIHEIRA ORDEN:

y=B +BX +BX + ...+BX + £ (28)
0 11 2 2 nn

-~ MODELO DE SEGUNDA ORDENM:
2 2

v=B +Bx + ... +Bx +B x + ... +B X +B xx +
¥ i1 ' nn 11 1 nn n 1212

.+ B x x + & (27)

n-1,n n-1n i

onde: y= Fung¢go resposta.
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= Constante de intercessio. Sua estimativa é b ;

B
0 0

Biz Efeito linear de x , i=1,...,n. Sua estimativa é b ;
i i i

B = Efeito guadrdtico de x , i=1,...,n. Sua estimativa é
ii i

b

ii

B = Efeito da interagfio de x e x , com i<j; i=i,...,n~1l e
ii i 3

j=i,...,n. Sus estimativa é b ;

3 ij

& = Erros experimentais e devido a falts de ajuste do
i

mnodelo estimado.

Dutras fungbes utilizadas (THOMPSOM, 1882):

-~ FUNGQOES DE POTENCIA:

ECyD= Ba + F 84 i7" casd
ECyd= 8o + ¥ Bilwi-x0,is ' ca2a3

onde r & o expoente, o qual deve ser selecionado anteg de gue 0s
i e
outros parimetros possam ser estimados por regressfo linesr.

- RELACOES EXPONENCIAIG:

f
E {logty21 = Bo » ¥ Bixi 305
ECyd = 8o [41 - oxp (-Bixi] CELD
E Cyd = Bo + T Bisci + ¥ Bij > czEd

Pars FLOROS & CHINNAN (18988) polinémios de segundo gresu tém sido
usados extensamente em alimentos e ouirss adreas de pegguisa pars

descrever sistemas bioldgicos por muitas razifes: Eles geram uma
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relacio curvilinea simples entre um grande nuamero de variaveis;
possuem um 4&timo ciaramente definido, e utilizam &algoritmos
computacionais simples (uso do método dos minimos aquadrados) parﬁ
estimativa dos coeficientes. Segundo THOMPSON{ 1882} nodelos de
primeira ordem para Superficies de Resposta raramente representam
adequadamente fendmentos biolégicos. Contudo, estes modelos s#o
de grande ajuda na  identificacdo das variaveils mais
gignificativas e em alguns casos quando usades com transformagdes
de variaveis. Aindas de acordo com O mesmo sutor, &algumsas
desvantagens no use de polindrios de segundo grag seriam:
Impossibilidade de extrapolagio do intervaslo de valores das
varisdveis independentes usados na estimativa dos parfimetros;
polinémios de segundo gran s%0 simétricos em torno do otimo, o
gque restringe a capacidade destes palindmics de ajustar respostas
nio simétricas; n&o iﬂcluem uma forma que posss assintoticamente
se aproximar de um nivel de respostsa constante, o que & observado

frequentemente em dados biologicos e asgricclas.

Existem vArios trabalhos qde fazem uso do MSR. ABDELHAR & LABUZA
(1887 determinaram as condigoes 6dtimas de secsgen do damasco;
MOTYCRA et al. (1884} ctimizaram as varisveis de processamento
para aumentar o rendimento do cozimento do presunto; HENSELMAN et
gl. (1974) ctimizaram as propriedades fisicas ¢ sensorias do pEo,
visando o desenvolvimento de um pHo com alto teor de proteins;
MUDAHAR ét al. (1989) estudaram o efeito do tempo e temperatﬁra
na desidratagio de cenoura em secador de leito fluidizado, e a
influéneia da concentragio de biopolimero e tempo de

branqueamento nos atributos de guslidade da cenoura desidratadsa.
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HENIKA(1872) comparou o MSR com o método convencional de varia¢§o
de um fator de cads vez pars encontrar o 6timo, e opton pelsas

indmeras vantagens do primeiro.

2.3.1. DESENHO EXPERIMENTAL

Podem ger utilizados desenhos experimentais fatoriais
conjuntamente com o MSK. Os niveis das varigveis independentes
s¥0 codificados para o desenho experimental. O ponto central de
cada nivel é ceodificado como zero, O maior e o menor niveis de
interesse para cada varidvel independente sfc codificados como
mais ou menos um, respectivamente, psra desenhos de trés niveis.
Para desenhos com mnais de trés niveis, atribuem-se ecoddigos
paximps ¢ minimos para o maior e o menor nivel de interesse,
respectivamente. Transformagdes lineares podem facilmente ser
escritas para conversio dos valores reais e vice-versa. O uso de
givais codificados traz muitas vantagens. Desenhos experimentals
podem ser escritos sem conhecimento do intervalc de interessse
parsa cada varisvel independente. 4 magnitude dos co?ficiantes de
regressio podem ser diretsmente comparados porque:o intervalo
para cada varigvel é idéntico. Padrdes de resposta s#o também
mnelhor estimados guando todas as variaveis independentes tém os
nesmos valores centrais e um intervalo similar (THOMPBSOM,1882).
n

A utilizagho de desenhos fatoriasis 3 , onde 3 & ¢ nimero . de
niveis e n & o nimero de variadveis independentes, para ajuste de
modelos de segunda ordem tém suas dificuldades, polis se torpam

desnecessarimente caros parg um ngmerce nie muite grande de
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n
experimentos. Por esta razgo, no lugar de desenhos fatoriais 3 e

n
possivel trabalhar com desenhos fatoriais 2 expandidos, ou
desenhos fatoriais fracionais para ajustar modelos de segunda
n
ordem. Além disso, desenhos fatoriais 3 também envolvem um
grande numerco de pontos experimentais em estudos gque envolvem
mnais de duas varisveis independenteés. Recomenda-se, entfio, o uso
' n
de dessenhos fatorimis compostos, como por exemplo o desenha 2
fFatorial com 2n+1 pontos adicionais de tal forme que um estejs no
centro e 2n restantes a uma dist8ncia da origem, divididos
iguslmente =ao longo do eixo do desenho. Para maior precissaoc e
por razdes praticas, os desenhos poden ser arranjados em blocos

que s§o menores em tamanho do que © nameroc de pontos do desenho

experimental (GACULA & SINGH,1884).
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2.4. FPEIJEO: LEVANTAMENTO BIBLIOGRAFICO DO EFEITO DO PRE~PROCES-
SAMENTO E DO PROCESSAMENTO NO VALOR NUTRICIONAL:

Zz.4.1. COMPOSICAO CENTESIMAL:

A variabilidasde dos dados referentes & compoéicﬁo, e em especial,
ao econteuds de vitamins dos feijfes, pode ser devido a diferencgas
nes métodos analiticos empregsdos, ao uso de anostras aleatdrias
de origem & histéria desconhecidas, bem como nos procedimasntos
usados para maceri-los e cozé-los. OUs dados obtidos por ROCEKLANRD
et al. (1877) mostram gque o feijdo é uma boa fonte de vitaminas
do complexo B (Tiamina, Piridoxina, Niacina e Folacina), mas os
niveis variamlconsideravelmente com o tipo de feijfo e métodos de
processamente/cozimento. Feijtes “Lims" , "Blackeye" e "Pink"
foram egquivalentes ou melhores fontes do gue bife de figado ou
germen de trigo ocom respeito s tiamina, melhores fontes de

piridoxina do gue levedurs e germen de trigo, mas inferiores no

teor de niscina do gue o figado.

Segundo, SGARBIERI et al. (1878), anslisando o valor nutricional

de quatro variedades de feijoes exigtentes no Brasil, chegaram a

uma média pars a espécie Phaseolus vuldaris, que &, em base seca:
proteinas - 24,57%; lipidios ~ 1,B7%, c¢inzas - 3,84%; (fibre
brute - 4,55%, e carboidratos - 85,28%.
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Un dos problemas encontrados no uso de grios de leguminosas, em
gersl, é 8 presenca de fatores antinutricionais. HNo feijfo os
inibidores de tripsina e as hemaglutininas sdc os prineipais., Us
inibidores de tripsina além de inibir a ag¢fo da enzima, também
interferem na absoreic de outros aminodcidos e em gersl, nas
reagdes envolvidas na digest#do. Ambos tém cardter termoldbil.

(JAFFE, 1973).

2.4.2. QPERAQQOES PRE-ENLATAMERTQ:

Quando os feijSes sio preparados para serem ingeridos, eles s3o
(13 reidratados e (2) cozidos. Estes 530 dols fendmenos separados
embora em alguns mnétodos de preparagic eles sejam efetundos
simultaneamente. A reidratagBo & uma sbsorgRo fisics de agus so
passo gue ¢ cozimento envoive algumas mudangas fisicas e gquimicas

como destruicio de fatores téxicos, gelatinizag@o do amido, e

SLOYER (1928) apud (26) mostrou gue quanto menor a umidade da
stmosfera de armazenamento, maior a percentagem de feijdes com
“hardshell” (casca dura). Por outro lado, saptores como BRURR et
al. (1968) evidenciaram gque o uso de uma baixas temperstura de
srmazenamento (4 C) ou a pratica de se armmzenar feijdes com um
baixo teor de umidade (cerca de 8 a 10%) em um ambiente de baixa
amidade relativa minimiza o surgimento do “hardshell”, Seguﬁdo
GLOYER (13828) apud (28) tal fendmeno é reversivel mais rapidamen-
te se o feijEo é exposto a ar bastante tmido, 8o invés de ser

nacersado em fgus a temperaturs ambiente. Uma forms pratica de
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superar este problema & colocar os feijles em agua fervente ou
vapor, por alguns minutos no comego da MACEragio. ODutros sutores,
contudo, como BURR et al,.(1868), relataram gue feijdes que re-
idpatam tic rapidamente quanto os feijdes normais, necessitam
geralmente de mais tempo de cozimen;o, indicando que, pelo menos
em certas variedades, uma maior capacidade de absorgfo de agua
(menor “hardshell”) nio esté necessariamente correlacionsda com

um tempo de cozimento mais curto.

2. 4.2.1. Brangueamento ("blanching"):

Ho brangueamento, o tempo e tempersatura usados dependem do
processamento final a ser empregado (congelamento, enlatamento,

desidratsgio, ete...) bem como da naturezs do material.

Segundo MARKS (1875), ¢ brangueamento, como um pré~tratamento de
vegetais que serBo enlatados, tem como objetivos (1) & remog8o
dos gases dos tecidos: (2) a acomodagao do material de modo que
up  enchimento adequadc da lata possa ser obtido; (3 o
aguecimento do material sntes do enchimento de modo gue vacuo
posss ser obtido depois do processamento térmico. O primeire
destes é necessario para reduzir a tenszio dentro da lats gus, por
ans vez, evita resultados indesejéveis como abaulsmento da lata.
0 segundo destes torna possivel atingir os requerimentos legais
relstives mo enchimento. Embora seis verdade que o branqueameﬁto
também inative enzimas presentes,deve smer observado que se
algnmas permanecerem intactas, © processso de esterilizagio & gue

deverd completar & inativagfo das mesmas.
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Bums compilagioc de dados referentes &s técnicas de branquesmento
de grios de leguminosas (feijfo) utilizadas foram: vapor/imin
{BURR et al. ,1868); ggua ou vapor/10 min ou tempo
especificado,deixando 5 min de pré-saguecimento (LUH et al.,1875);
agus & 100 C/1lmin (MORRIS et al., ;953}, vapor/bmin (ROCELAND et
al., 1877). LEE (1958) relatou que a aplicsaelo de um tratamento
térmico antes da maceraclo se mostrou eficaz e préatice na

eliminagdo do "hardshell”.

- HUDARGAS NOS NUTRIENTES E OUTRAS SUBSTANCIAS DURANTE O

BRARGUEAMERTO:

Varios estudos foram conduzidos para se determinar os efeitos do
vapor e da Agua de branquesamento nos vegetais agsim processsados,
Muito deste trabalho foi feito para determinar gual o branguea-
mento, €e com vapor ou Agus, é o mals eficiente quando se leva em
consideragio s perda de nutrientes resultantes desta operagiio. Os
fatores tempo e temperatura s#o var;ﬁveis fundamentais dentro de

tal andlise.

LEE (1958) fez unmz revisBo sobre os efeitos nutricionais do
branqueanento de onde se podem tirar importantes conclusdes: (1)
durante o branguesmento com Agua ocorrem gonsideréveis perdas dde
potassio e fosforo em todos os vegetals (em feijdes, agua 82 C/

3 min, levaram a 40% de perdas de odxido de potassio), mas gquse por
sutro lado, o cidlcio da agum é geralmente absorvido pelo grio;
{2)brangueamento com vapor reduz consideravelmente as perdas de

nutrientes; (3)no branguesmento com agua, em geral, o efeilto do
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tempo 6 mais importsnte do que o da temperatura; (4)mesmo no
brangueamento com 4gua as perdas de agicares sio moderadas, sendo
ainda menores no caso das proteinas; (5)as perdas de vitaminas
hidrossoliiveis poden chegar a 44%, como no caso da tiamina em
ervilhas brangueadas em zgus; (ﬁ) as perdas no branqueamento
dependen das condi¢oes exatas: exposigio peguena a altas

femperaturss é menos nociva do gue naiores tempos & menores

temperaturas.

2.4.2.2, Macerspfo (“"Sosking"):

A muceragfo antes do cozimento tem sido um procedimento padrio em
nosso pais, enmbora, se efetusds por um tempo prolongsdo, cause

ume diminuig#e do valor nutricionsl da proteina do feijio.

Yirios tratamentos tém sido sugeridos para acelerar a hidratacio.
0 mais dbvio destes & s elevacdo da temperatura de maceragfio uma
vez que os feljGes precisan eventualmente ser sagnecidos para
cozé~-los de guslguer modo. DAHSON_et al. apud (88) sugeriram
uma hidratagic répida que comegasse com um tratamento com &gus
fervente por aproximadamente 2 minutos seguide por um resfriamen-
to lente com sr 3 temperatura ambiente no periodo subsequente de
i horas. A retirsda de gas por meio de passagem de vapor ou
aplicagio de vécuo ou energis sbnica, bem como 0 uso de polifos-
fatos e sal na Agua de maceragfo também reduzem o tempo de hid%a—
tagdo.

Existem processos que nio tém uma separagdo clara entre = hidra-
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tagio & © coziments. Os feijBes sido colocados diretamente dentro
da lats, coloca-se o meio de enchimento desejado, e entfo sao
submetidos & um longo e lento aguecimento. A hidratagic é obtida
durente a primeira parte, de temperatura nais baixs do ciclo de
squecimento, comegando & seguir de forma vagarosa, © cozimento a
medida gue a temperatura final do proecesso, provavelmente maior
do que 110 C, ¢é alcancada e mantida. Neste caso se eliminam as
perdas de nontrientes hidrosoliveis se o meio de enchimento for

consumido.

RRESSANI et al. (19683) coneluiram que o valor nutritivo dos
feijGes diminui com um tempo prolongado de maceragio {4gus/tem—

peratura ambiente). 0 valor do PER decai de 1,00 mos 30 minutos

sté 0,66 &3 12 horsas.

LaBELLE & HACELER (1873) citam gue o meriodo reguerido para &
macerscio depende da tempsratura mantida e da permesbilidade da
casca. FeijBes secos, comegando com um teor tipico de umidade de
12-14%, sbsorvem agusa duranie = hidratacﬁo, de modo a duplicar o
seu peso inicial. A velocidade de sbsoregfio & inicialmente rdpids,
e posteriormente mais.lenta;w~sando-de-interesse ~se. determinar.
exatamente em gue gran de hidratagdo o cozimento pode ser inicia-
do, na tentativa de se minimizar o tempo de maceragdo. Para
ervithas e feijles _"ﬁavy" uma msaceracio de 16 horas a 20 C ¢
reduzida para 4 horas e meia a 40 C ¢ para 40 minutos 8 82 C.
Segunde os auntores, para gque ocorra & cocgEo & necessaria a

hidratsg8o: & apliecagdo do calor seco no feijdo nio macerado

leva & um produto bastante diferente quanto so sabor, aparsncia,
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textura e digestibilidade de nutrientes.

PERRY et al. (1978) verificaram que a adigdo de bicarbonato de
s6dio na 4&gus de maceraglo reduz o tempo de cozimento de
ervilhas, "Great HNorthern”, “Larde Lima" e feijdes "Pinto” e
"Kidney", embora deva ser usada em peguena concentragio para

evitar perdas de tiamina.

LUH et =al. (1875) determinaram s infludncis dos métodos de
macersclio na gualidade do produto enlatado de dois tipos de
feijgo: "White ventura 85" e "B-51-114 feijdes Lima” . Dentre as
zolugdes de maceragfo empregadas as solupdes com 0,25 e 0,54 de
scido citrico em #gua destilsds, a temperatura ambiente, por iz
horas; foram as gue implementaram a cor dog feiides enlstados.
Este efeito pode ser resultado do abaixamento do valor do pH dos
feijSes enlatados de 6,16 a 5,85 e 5,85. 0 ion citrsto forma ions
complexos com elementos como cobre e ferro, tornando-0s nNao
disponiveis para reapgfes com compostos fendlicos & sulfitos que

tendem s provocar a descoloragioc de feiites enlatados.

MOLINA et =s1. ¢1975) determinaram, dentre outras varijveis, =a
relagfio entre o tempo de estocagem, tenpo de maceragio, tempo ds
cozimento e valor nutritivo do feijdo preto Phaseplus vulgaris. A

maceracdo foi efetuada em &gua a 25 C por 0, 8, 18 = 24 horas.

Constataram que em feijides armazenados por 6 meses, em SBRCO0S de

pano scbh CHTP, submetidos a una mnaceragio de 18 & 24 horas antes

ds sua cocpdo, tiveram ums diminuigSo da gualidade de sus
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proteina. Este efeito negativo da maceragic no saumento da
suscetibilidade da proteine ao calor s6 teve significsado

eststistico no caso de feijdes armazenados por seis meses.

PAX et sl. (1978) discutiram o fato de ndo haver um CONsenso
entre o5 diversos pesguisadores & respeito de ser =a maceracio
prévia indispensavel ou nio na eliminaggo de fatores toxicos do
feijlo, embors seja necessiris para ¢ smolecimento dos grios pelo

uso de condiges de cozimento menos drasticas.

JACKIX (1978), em tese, trabalhando com 8 variedades de feiljio,
utilizou como varidveis de macerag@o: &gua & 25 /8  horas,
solucio de Hexametafosfato de sadio (HMFSY a 25 C/8 horas, agua &
25 (/3 horas apds escaldamento, ggus a B0 C por 1 hora &
sﬁlu;ac 0,5% de HMFS a B0 C/1 hora. A autors observou que (1) &
indiferente macersar ou nio o grio em agua, submeté~-lo ou nio &8O
escaldemento, gque sus textura permanece a4 mesSma,; {2} a-sbsorgho
de #agua durante a maceracglo nao aumentou com ¢ usoc da solugfo de
0,5% de HMFS, no entanto, os feijﬁeé cozidos tornaram-se signifi-
cativémente mais mscios. e spresentaram um maior ganho de peso
quando este foi utilizado, independendo do processoc no gual fol
adicionsdo; (3) nio hi necessidade de maceracio se for ussda nma

scluglo de HMFS como liguido de erichimento, e o cozimento se der

por 30 s 40 minutos a8 121 C.

QUAST & SILVA (1977a) verificaram a dependéncia da velocidade de
hidratagio e o efeito da hidratagsic ne velocidade de cozimento de

feijdes pretos {Phaseolus vulgaris), feijges marrom variedade
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cariocs (Phaseolus vulgaris), soja variedade Santa Rogsa (Glycine

maxde ervilhas secas Alaska (Pisum sativum). Qs feijdes e as
ervilhas foram comercialmente hidratados por 12-16 horas a tempe-
ratura ambiente antes do processamento. Os autores determinaranm
a veloeidade de sbsorgfio de Agus para o intervalo de temperatura
de 5-40 C ¢ os tempos requeridos pars atingir determinados niveis
de hidratagfio. O valor de Z da velocidade de hidratagdo foi
eonstante apenas em alguns produtos dentro do intervalo de tempe-
ratura estudado. A msceracio, usualmente considerada como neces-
sgris para se diminuir os tempos de cozimento, nfo teve um efeito
eignificative, ums vez gue o8 valores de 7 para o cozimento de
feijdes pré- hidratados e nio hidratados foram praticamente os
mesmes. Por outro lado, também n3¥e teve nenhum efeito sobre o
peso drensdo dos feijdes. QUAST & SILVA {19778) também realizaram
uma snilise do efeito dos diferentes métodos de hidratagio no

grau de cozimento e gualidade do feijfic enlatado e concluiram

que:

{1} salmours (2% de’  cloreto de éédio} adicionasda 8 feijges
previanente hidratadaé ﬁor 16 horas em =agusa, representava o
procedimento cam&rciai padrio; enguanto que salmoura (2% de
cloreto de sédioc) adicionada santes do processemento, sem

maceragio prévia, constituis-se na alternativa mais simples;

(2) se um peso drenado minimo n#ie for um requerimento legal e se

| o grau de cozimento de 2,5 1bf/g for considersdo sdeguadoe, o

feijso processadoc em salmours 2% sen maceracio prévia serias

definitivamente um sprimorsmento do tratamento, onde = salmoura
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2% era adicionads apés maceragdo de 16 horas, uma vez qgue
eliminarisa o longo periode de hidratagBo e evitaria a

contaminagio da Agua residual com sélidos soldveis;

(3) se um alto pesc drenado, um alto conteido de sGlidos no
liguido e um produto macio for desejado, entsoe uma hidratagio de
16 horas na lata, com salmoura, e‘proeessamento nesta salmoura,
seris o melhor tratamento, podendo ainda reduzir =a hidratagso

para 4h sem afetar os resultados significativamente;

{4j)uma hidrastagio e processamento na prépria dgus de maceraglo
resultava em pesos drenados similares aos do feijao macerado e
processado na mesma salmoura 2% usada na meceracio;: contudo neste
cass, a salmoura extrasis mais sélidns_da feijdio e causavae un

maior amolecimento durante o processamento.

KON (18978) anslison o efeito da temperatura de maceragic no
cozimento e na qualidade nutricional de feijdes. Feiijdes hrancos
pequencs foram macerados a diferentes temperaturas com incremen-—
tos de 10 €, no intervalo de 20 C a 80 C, =até gque = sbsorg#o
méxima tivesse sido obtida. Perdas de sélidoes totris, compostos
de nitrogénio, acﬁcares_totais, oligossacarideos, cédlcio, magné-
sio, e 3 vitaminas hidrossoliveis (tiamina, ribeflavina e niaci-
na) forsm medidas, sendo peguenas &s perdas até 50 C (a 40 € as
perdas foram menores do que & temperaturs ambiente, devido &
. reducio do tempo). Um sumento nestas perdas na ordem de trés
vezes foi constatado quando a temperaturs de maceragio faoli eleva-
da para &80 C ou mais. O pese.final dos feijdes macerados =&

temperaturas maiores ou igual a B0 C foi menor do que agueles
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gue o foram s temperaturas menores, devido ao grande aumento da
extragio de materiamis soliveis nests temperatura. E de interesse
se observar que pareceram existir dois grupos de compertamnento
semelhante quanto & velocidade de absor¢io; um constituido por
feijfes macersdos a temperatursas menores ou iguais a 50 C e outro
por feijdes a temperaturas maiores ou iguais s 80 C. As veloci-
dades de cozimenin seguiram um modelo bem definido com um m&ximo,
sendo ¢ maior tehpo de cozimento pars feijides macerados s 70 C e
o menor pars feijfes a 80 C. KON (19793 verificou tambgm, gue &
veloeidade de cozimento correspondeu ao total de fosfato orginico
gue permaneceu no felijdo apos & maceraggo as diferentes
temperaturas. (0 mesmo sutor ainda concluiu gue uma menor extragso
de nutrientes ocorria a 40 C; que acima de 80 C sproximadamente
50% dos oligossacarideos eram extraidos na &4gus {efeito
positivo, ums vez que & estagulose e a rafinose sdo considerados
responsavels pels flatuléneis); aque & 80 C nac houve i
gelatinizacelo completa do amido, o que poderia ter um efeito nanm
digestibilidade_ {em experimentos “in vitro”, o amido nHEo
gelatinizado fbi muite menos suscetivel a ag¢fo enzimatiea do gque
do que o gelatinizado) e gue a maceragio entre 80 ¢ 80 C mostron

efeitos nutricionais asdversos.

SILVYA et 81.(1881) determinaram a influéncia da macera¢fio e do
cozimento sSobre o amolecimento e o limite de “eating-soft” de
feijpes pretos Phaseoclus wulgaris. A naceragtoc foil efetuada nas
temperaturas de 20, 22 e 35 C utilizando os seguintes meios: (1)

dgua destilada; (2) &gus comum; (3) solugdoc 0,5% de bicarbonato
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de =sédio e (4) combinagio de 2,5% de clorsto de sgdio, 14 de
tripolifosfato de soédio, 0,75% de bicarbonato de sédio e 0,23% de
carbonate de so6dio. A solugfio da combinagfo de sais foi a que
causou um efeito mais drastico no amclecimento dos grzos durante
o cozimento. Camo o total de égua absorvido tem pequeno ou nenhum
efeito sobre o grau de cozimento depois gque um minimo de éguﬁ
tenha sido absorvido, os autores determinaram este grau de hidra-
tacHio minimo através grafico com duas ordenadas: forga puntual e
sbsorcio de &gusa; e como abscissa o tempo de meceragfo, a umns

dada condigfo de processamento,

SILYA et =1.(1985), utilizando as mesmas condigdes de maceragdo
anteriores (SILVA et al., 1881}, observaram que, efetivamente, &
solugio salina era mais eficiente, mrostrando que o mecanismo de
ecozimento foi significativémente afetado pelo regime de
maceragio. A velocidade ds reagfo ficou mais dependente da tempe-
eaturas ocom a eficiéneia da maceragiic. Portanto, segundo os &u~
tores, feijdes macerados Lém ums resposta a textura malor no
cozimento, e que um aumento na " temperatura do processamento

promove um amolecimento mails rapido do gue em feijdes ndo macera-

\ dos.

HOSCOSO et al.,(1984) avaliaram a velocidade de absorgio de &agus

em feijBes “"Red kidney”, armazenados em 3 lotes {(feijdes com teor
de umidade de 17,9% e 14,8% & temperatura de 32 C, e feijdes com
12,5% de umidade & 2 C) por atéd 8 meses. Amostras desses lotes

foram maceradas em &gua destilada a temperstura ambiente por 18

horas. O ponto de saturagdc da maceragic, para todas as amostras,
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independente das condig¢des de estocagem, foi de aproximadamente 8
horas. Observou~se uma correlagdo positiva entre o conteddo
inicial deo teor de umidade & s velocidade de absorgio de &gua
durante a primeira hora do processo de maceragBc; o gue esta de
acordo com GLOYER (1823) apud (28). A maxima absorgdo de agua foi
afetads tanto pelo teor de umidade inicial, como pela temperaturs
de armezenamento. Feijdes com 12,5% de umidade armazenados a 2 C
nic tiveram sus hidratacfio afetada pelo tempo de armazenamento. O
amolecimento dos grios seguiu uma cinética de primeirs ordenm
sparente, sendo gue a constante de velocidade saparente nio variou
pars a amnostra controle durante o armazenamento, mas declinon
gsubstancislmente pars ambas as aﬁastra arpmazenadas & 32 C,

confirmando, dentre outros, o trsbalho de BURR et al. (1888).

2.4.3.AUTOCLAVAGEM: COCCAO/ESTERILIZACEQ:

Com relaciio so periodo de cozimento, BRESGANL et. al.{(1983)>,
recomendarsm uma autoclavagem a 18 1b de pressdo e 121 C por 10 a
30 minutos. Contudo, tem sido relatade que o cozimento doméstico
ngo destroi necéssariamente-tndus og fTatores antifisiclégicos,

particularmente atividade da hemaglutinina.

BRAHAM et al. (1885) spud (21) encontraram que a temperatura
4tima de cozimento para ervilhas "pigeon” (Caisnus Cagjan) foi de
20 minotos & 121 C e 18 libras de pressic, € que um tempo maior

de cozimento diminuis o valor nutritivo.

JAFFE (1850) =pud (21) cobservou gque os grios de leguminosas con
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ums atividede maior de inibidor de tripsina, s#o também, agueles
gue & digestibilidade "in vitro” sumenta depois do cozimento.
Isto se deve provavelmente so fato de que os inibidores de trip-
sina serem ricos em cistina e gque quando eleg sgc inativados, no

processo de cozimento, mais aminogeidos sulfurosos se tornam

disponiveis.

LOPEZ (18985), relatou que o processo dgersimente usadsc para o
feij%o “kidney", consiste em enlatar com salmouré og feijges
hidratados em latas nimere 2 172, & uma temperatura inicial de
40-80 C, e um tempo de esterilizagfo de 20 minutos a 121 €, e que
este processoc & concidersdo eficiente pars esterilizar o produto,
mas que freguentemente o8 processadores precisam usar tempos nails
longos para atingir uma textura satisfatéria. Sugerin, tambénm,
que o feijfo poderia ser posto diretamente na lats, sem maceragso
prévia, enchide com salmours, recravada e levada a uma longa &
lenta cocgfo. Assim sendo, a hidratagfo se iniciaria nas faixs de

baixs temperatura e continuaris lentamente até satingir & tempera-
tura constante de 110 C, guando entfoc se iniciaria a cocelo. Para
feijdes com caldo em latas namero 303, e enchidas a 38 €, o tempo
de 85 minutos a 118 C seria o indicado. Também fol observado que
a dureza ds &gua usada pars a maceraclo e enlatamente do feijdo &
pm fator importante, poié afets a doreza do produte final. Quando
& agus mole era utilizada, = textura dos feijdes enlatados era
macin, @ quando = Agua era durs, resultsva em um endurecimento do

tegumento, o gue implicavs em um aumento no tempo de cozimento em

cerca de 10 s 30% para atingir s textura padrgo.
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MOLINA et al. (1975), estudaram as interrelagdes entre o tempo de
maceragio, tempo de coegHo e valor nutritive de feijoes recente-
mente colhidos e estocados por 3 meses. Foi verificado, pars
ambos oz lotes, gue o tempo de cocglio necessdrio para obter o
miximo do valor nutritivo, era de 10 minutos para amostras
maceradsas por 8, 16 e 24 horas. 0 mesmo resultado foi encontrado
para smostras recém colhidas que njo sofreram maceragjo. No
entanto, paras o FeiiSo ndo macerado e estocado por 3 meses, O
tempo ideal era de 20 a 30 wminutos. 0Os autores verificaram
tambén, que =8 diminuigio do wvaler nutricional n#&o estava
relaciénado com o decrescimo da lisina disponivel, nem com 08
valores de metionina. O efeito negativo da qualidade pareceu ter

uma correlacio direta com o decréscime do coeficiente de

hidratag8o do produto.

LUH & WODDROOF (1875) estabeleceram que para feijio verde (Pha-
seolus vulgaris) em latas nuimerc 2 (307x409) e -menores, pars uma
temperatura inicial de 21 C o tempo de'prdcessamento a 115,56 C @

de 21 min e 8 121 C é de 12 min. Por sus vez, pars ums
temperaturs inicial de 48,9 C os tempos de processsmento sfo de

20 e 11 minutos, para temperaturas da au?aelave de 115,5 e 121C,

respectivamente.

QUAST & SILVA (18778) realearam o fato de gue o enlatamento de
feiides implica num cozimento e esterilizacin simultfineos. Segun-
do os autoreg, um processsamento a temperaturas nuito altss pode
resultsr em produte estéril, o gual esta inadeqﬁadamente cozido.

Por outro lado, SILVA et al. (1981a}) concluirsm que, para
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assegurar o© cozimente do feijfo preto nio macerado, e cozido a

121 C, o valor de F resultante era de 35,4 minutos; e, quando
0
nacerado em Agua e submetido & mesma temperatura de cocglo, F

ers 10,2 minutos. Contudo, poderia ser tHe pequena ou igual a um

F de 2,1 minutos guando fosse usada uma combinagdo de sals como

4]
solugio de maceracio. Um cozimento a 110 € produziu um F absixo
0

do valor de seguranga ( F igual a 6 minutos tendo como

referéneis o €, botulinum) em todas as condicfes de msaceragio.

2.4.4. EFEITO DD PROCESSAMENTO TERMICO BQ VALOR NUTRICIONAL:

Segundo ROBAIDEK (¢1983), aproximadamente 95% dog alimentos consu-
nidos stuoslmente s5¢ processados de slguma forma. O processamento
dos alimentos incrementa sua palatabilidade e textura, retarda &
deterioragdo, e cria novos produtas,hao nesno tempo em que elimi-
na organismos indesejavels, toxinas, fatores anti-digestivos, ou
enzimas. 0Os métodos de processamento também tém efeitos negativos
como destruicfo, perda ou alteragfio de natrientes, tornando-os

nao disponiveis.

ELIAS et al.(1864), comparando o valar'nutritivo de B variedsdes

de "cowpea"” (Vigns sinensis), que possui composigio semelhsante 5

do feijio, observou gque o cozimento causava algumss perdas: 8,2%
de nitrogénio, 17,4% de fibras, 62X de.tiamina, 52% de riboflavi-
ns e 45% de nimcina. Com s possivel excegfio do triptofano, =
variagio de aminodcidos fol pequens, tanto para as samostras
cruss, como pars as cozidas. 0 mesmo se deu com o extratc etéreo

2 einzas. As smostras que sofreram processasmento termico foram
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primeiramente maceradas em agua suficiente por 2 horas; foranm,
entio, cobertas completamente com agua e cozidas por 10 minutos &

128 C em autoclave a 15 1b de pressio,.

MILLER et 8l. (1973) determinaram o PER e o conteido de vitaminas
para variocs produtos do feijfo "pinto”: cozido, enlatado e pé
instanténeo. Observou-se gue as smostras de feijso cru usadas enm
cada um dos trés processos bésicos diferentes - secagem normal
em tambor, secagem em tambor com processamento acido, e
enlatamento - mostraram uma considerdvel variagfio no conteide de
yitamina: 13% para piridoxina, 18% para niacina,58% paras tiamina
e 100% para folacina. A principal perds de nisecina, piridoxina e
folacina ocorreu na Agus de cozimento descartada, apos 2 horas de
cozimento a 89 C(210 F). A autoclavagem por 45 a 80 minutes a 121
¢ (250 F) causon uma perda adicional muito pequena, sugerindo qué
estaé condigdes de tempo & temperatura nic cansam significativa
degradagiio ou redupgdo da potencialidade destas trés vitaminas.
Por ocutro lado, as perdss de tiamins aumentaram com o aumento do
tempo de sutoclavagem a 250 F, indicando claramente a degradagio

deste composto com squecimento prolongado. Também foi comprovado

que & maior“parte“daS"vitaminas;~~exeeto'felacinar-~faram-retidas--~~~

em meior quantidade, nas amostrass previamente maceradss, e depois
enlatadas e autoclavadas por 45 minutos a 121 C (250 ¥), do que
nas amostras previamente cozidas, e a éeguir enlstadas e
asutoclavadas pelo mesmo tempo @ temperatura. Isto ocorren
devido & maior guantidade de vitaminas extraidas pela &gua de
cozimento, em relagioc a2 da macersgfio, Uma medida do efeito do

tempo de autoclavagem a 121 C (250 F) foi obtida pelo cileculo da
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percent#gem de retencgio para amostras autoclavadas, hasesds nos
yalores da wvitamins obtidos apds 2 horas de cozimento, Nests
base houve spenas 2% de perdas de piridoxina, 7% de niscina, 16%
de folscina e 57% de tiamina apds 90 minutos de sutoclavagem =
121 C (250 F). Exceto para tiamins, estas perdss foram menores do
gue as perdas inicisis na Agua de cozimento, indicando gue n#Eo

250 particularmente sensiveis & degradaggo térmica.

2.4.4.1, Destruigdio térmica da vitemina B em alimentos:
i

FELICTUITI & ESSELEM (1857) determinaram & cinética ds degradagio
térmica da tiamina, em solu¢des aguosss e tampfo, € em 8 alimen-
tos de baixa sacidez (purés de cencura, vagem, ervilhs, e
espinafre; carne de porco e de carneiro; coragfo e figado de boi)
em um intervalo de témperatura de 108,88 C (228 F) a 148,8 € (300
¥). 0Os resualtados indicarsm ums reagfoc de primeirs ordem em todo
o intervalo. Examinando as curvas de Tempo de Destruiggo Termica
(TDT) observaram gque a8 velocidade da destruigio da tiamina ¢
praticamente dobradas & ecade 10,8 € (18 Fyde sumento na
temperatura. Uma mudanga no pH nas solugdes tampio utilizadas
esuson um desloecamento da curvae ao longe do eixo dos tempos de
tal modo & indicar gue um sumento no valor do pH cansou um
sumento na velocidade de destruiggo, sendo malor para pH entre
8,0 ¢ B,5. J4 & tiamina presente em alimentos & mais resistente a
degradagfo do que a vitamina purs, independente das diferencas de
rH, uma vez que sclugdes da vitamina pura com pH semelhante aos
dos slimentos em questio mostraram caracteristicas de destruigio

mais intensas, talvez devido s relegic entre o pH e a proporgac
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relstiva de tismina livre e combinads.

BENDER (18686) relatou gue, como todas as outrss vitaminas hidros-
soliveis, a8 B e grandemente perdida por lixiviagso, e »s perdsas
sE&0 malores e; slimentos finamente divididos imersos em grandes
valumss de zgua por periocdos longo&? Estavel em acido, mesmo no
ponto de ebuliclBo e sté 120 £, mas instével em pH neutre e
alcalino. Mesmo a alealinidade média, natural de muitas 4guas
pode causar a destruigfo da vitamina B . 0 armazenamente tambeém
traz problemas: cereslis armazensados co; graos inteiros sofrem uma
perds Z2 tiamina gue depende do conteddo de umidade. Em uma série
de observagdss, citadas pelo.autor, houve perdas de 30% em um
tempo de sarmazenagem de 5 meses para um conteldo de umidade de
17% {(relstivamente alto), 12% de perdas com um contegdo de umi-

dade de 12%, e nenhums perds spés um anc de armzzenamento a 8% de

unidade.

As propriedades termolébeis ds tismina té&m spresentado um proble~
ma com respeito a retengio maximsa désta vitsmina durante a este-
rilizag8o de alimentos enlatados, pelo caior. FARRER (1955) fez
uma compilacio de dsdos 8 respeito deste assunto, de onde as
principais informagdes sic: (1) Temperatura: a tiamina apresenta
uma cinética de degradsgio de primeirs ordem; (2) Tempo: 'a reten—
¢80 & favorecida com o uso de maior temperatura e tempos mais
curtos (processo de esterilizac8o convencional: 55-70 min/115,5 C
resulton em uma perds média de 32X psra ervilhs, cenours, vagem e
pur® de vagem; processo HTST: 0,83 minutes/138 C resultou em umg

perda média de 185% pars 08 mesgmos produtos citados anteriormen-
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te); (3) pH: 8 instabilidade ds tiamina sumenta com o aumento do
pH, sendo que » mudenga mais pronunciads na velocidade da IORCED
ccorre nos pH 6,0 a B,8. (4) Sistema eletrolitico: s constituigso
iénica da sclugdo desempenha um papel importante, mesmo em pH
semelhantes (usando solugdes de tiamina 0,001H e concentragles de
dcidos cloridrico, sulfgrico, oxélﬁco, maléico, acético e bhrice
varisndo de 0.001 a 0.1HM, foram determinadas as velocidades ds
reagdo de degradagso da tiamina = 100 C (212 F), wverificando-se
que todos os jcidos sumentaram a estabilidade ds tiamina, ewmbors
o8 geldos acétice e borico o tenham feito de forms menos

acentuada que os demsais.

TEIXEIRA et al. (1968) aplicaram uma tsécnica computacional pars
otimizar a influ8neia do processo de enlatamento na retenggo de
tiasmina ao mesmo tempo em que se mantinhs a requerida letalidade
microbioldogica. A combinagHo tempo-tempersturs Atims encontrada
foi de 90 minutos a 120 € resultando em umam;etengﬁo de 45% de
tiamina. Segundo os mesmos sutores, um aumento na retenggo de
tiamina pode ser conseguido utilizando-se HTST quando o materisl
pode ser aquecideo rapidamente. Foi obhservado, também; "que no -caso
de slimentos condutivos, a reten¢Ho de tiamina cai quande HTST &
splicado. Iste ¢ conseguéncia do tamanho fisico e propriedades
térmicas do material submetido a aquecimento. Como as regiﬁes
proximas a superficie do recipienté deven -ser submetidas a
temperaturas maiores por tempo suficientemente longo, pars

permitir adequada esterilizagiio do ponto central, o efeito

acelerador da maior femperatura na tsxa de degradagio nestas
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regipes ¢ tal que a redugfo no tempo de processamentoc nic é

suficiente para compensa-lo.

HULLEY et al. (18758} estudaram a cingtice da degradagio da
tiamins pele palor, & temperaturs de 121 C, usando um
termorresistonetro pars  obter aguecimentos .e resfriamentbs
praticamente instant@neos. Pars ests experidneia, utilizaram
hidrocloreto de tiamina em tamp8c fosfsto (pH 6,0) e outros
alimentos de bazixa scidez: puré de ervilha, puré de carne e puré
de ervilhas em salmours. Verificaram que s termolsbilidade da
tismina auvmenta com o aumento da temperatura, e gue & tiszmina &

maig estdvel =80 calor em slimentos, do gue na soluglo tampio

fosfato.

KMULLEY et al. (1975b) anslisaram s8s curvas de velocidede de deg-
truigao a 128 € (285 F) para hidrocloreto de tiamins, co-carboxi-
lase & misturs de mmbos em tampso fosfato a pH 4,5; 5,0; B,0 e
65,5. Em todos os pH se observou ums reagfio de primeira ordem,
sendo que a velocidade de destruigio estava diretamente relacio-
nads ap total de co-carboxilsase presente, sendo a velocidade de
degradacdo maior em pH maior. Deste trabalho cencluiram gne sob
condigdes de aguecimento, a co-carboxilase é& destruida mals rapi-
damente do gue o hidrocloretoc de tismina. O comportamento parale-
lo de =ambos sugere que o5 mesmos fstores lhes afetsm, e como
consequéncia, uma destrui¢ic mais ripida da co-carboxilase
estaria ligsds ao grapo acido fosforico, gque constitni a dnies
diferenga entre s duouas moléculas. Guando ambas as formas estdo

presentes, 8 termolsbilidasde crescente da co-carboxilsse so =e
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torna aparente gquando sua concentragdo na misturs excede 35%.

HULLEY et al. (1975¢) propuseram o uso da tiamina como indice
gquimico da eficdcia da esterilizagfo obtida através do processa-

mento térmico.

MARES (1975) relatou qgue as perdas de vitaminas durante o proces-
a0 de esterilizsgic sH0 pequensas porgue o0 oxigénio & excluide
durante 31 operagio. A tiamins é a vitamina que maiz sofre,
devido & sua naturezsa termolabil, ¥o caso do cozimento caseiro,
cnde o cozimento e resfriasmento s#o lentos, com exposigioc =o
oxigénio, hsg perdas maiores do. qué gquando o cozimento e
resfriamento sBo rapidos, COmo, por exemplo, num c¢ozedor

pressurizado.

Ainda conforme MARKS (1875) uma vez gue o galimento tenhs Wéido
submetido;& sus preparagao inicial e enlatade, a estabilidade das
vitaminas:pareoe ser razoavelmente boa. Varisaedes, contudo, poden
occorrer, -dependendo do grau de destruicdo enzimgtieca que tenha

georrido durante a fase de esterilizacggo e branqueamento.

Alguns parfmstros cinéticos de dedradaggo térmica de tiaminas

gbtidos por revisggo biblicgrafica estgo na tabela 2 ({item 2.5.)
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2.4.4.2, Efeito do calor sobre o valor nutritive da lisina:

Evidéncias dos efeitos do calor na mudanga do valor nutritive das
proteinas foram obtidas no inicio de 1917, por OSBORN e MENDEL
apud (154) nas suas tentativas em destruir o principio tdéxico em
semente de algodic pelo calor. Ssus experimentos mostraram que a
colocsgdo da semente no vapor por uﬁ periodo de tempa suficiente
tornou-o  menos nocivo Aos animais em teste; cantudo, témpma de
aquecimentos maiores reduzism o valeor do preduteo como alimento.
Extenszao destes estudos para alimentos oriundos da soja deram =a
primeira evidéneis de que o calor pode melhorar alguns alimentos
como fontes de proteines e gque a5 condigles de agquecimento s#o

importantes.

0 ealor saspresenta slguns efeites positives zobre as proteinss.
Por exenmplo, o wvalor nutritivo da maior parte de legumes ¢

implementado pelo sauecimento devido, em parte, A destruicio dos

inibidores de tripsinas s substincias toxicas €, em parte, 8O
sumento da digestibilidsde e disponibilidade de aminodcidos

sulfurades (BEHDER, 1872).

Quanto mos sspectos negativos, o tipo de dano térmico depende das
condigdes, LEA et al. {1860) apud {(15) mostram qﬁe, a
temperatﬁras inferiores a 100 €, 8 lisina ndo é perdida por
reag#o com gorduras auto-oxidadas, enquanto que, 8 temperaturas
maiores, 115 a 130 C, a perda fol aparentemente independente da

presencga de acidos graxos.
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BRENES et =81. (18973) mostraram que ¢ sumento do tenpo dé
cozimento produziu um decréscimo no teor de lisina disponivel em
todos os tratamentos ftérmicos testados. Embora estas altersagdes
na lisina disponivel nio tenham sxibido uma relag¢fo estatistics
com 88 alteragdes chservadas no valor do PER, fol assumido que a
diminuicio no valor da lisina disponivel era resultado de um dano

biolégico na proteins.

Ainds segundo BRENES et al. {1873), cozendo feijdo em uma
sutoclsve 8 121 C (18 1b de pressio) por 0 a 180 minutos sem o
periodo prévic de macersgBo, a qualidade da proteina era afetads
depais de 30 minutos de agquecimento, demonstrado por um
decréscimo no PER e no conteddo de lisina disponivel & medida que
o tempo de cozimento aumentou, pela interagfo deste amincidecido
com carboidratos. 0s resultados indicaram gue, pars obter um
maior valor nuntritive, o tempo de cozimento Stimo foi de 10
minutos em asmostras submetidss & maceragHo por 0, 8, 18, e 24
horas. HNos tratamentos usados, ainda que nenhum decréscimo
significative tivesse sido observadeo nos niveis de lisina
digponivel e metionina houve um decréscimo no wvalor nutritivo.
Este fato poderis estar relacionado a ums menor digestibilidade
ds proteina. Pera um sumento nos tempos de cozimento constatnuwée

ums diminuigdo na lisina disponivel.

LUH & WOODROOF (1875) verificaram gque g trecnina e 8 liginsa eram

ag mais termolidbeis dentre os amincacidos essenciais,
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Segundo RICE & BEUR (1953) a capscidade de saminodcidos da
proteina em resistir & destruicfc térmica & bem marcante para &
caseina pura e hemoglobina. Isto n¥o implica que as proteinas
sejam igualmente estaveis em misturss complexas contendo outros
ingredientes, ezpecialmnente carboidratos. Pesquisas tem
demonstrado que a presengs destes ‘cutros ingredientes podem  ser
mais prejudiciais, mesmo com aguecimento suave, do que

aquecimento severo da proteina pura.

Danos resultantes do processamente térmico em proteinas podem zer
causados por diferentes tipos de reacgdo: destruicgio de
aminofcidos por oxidag¢do, modificaglo de algumas ligacdes entre
aminodcidos de modo que sus liberagfo é retardads durante =
digest8e, e, finalmente, formaglo de ligacdes que nio sHEo
hidrolisadas durante a digestfo, isto &, perda da disponibilidade
bioldégica. O segundo tipo de dano citado, referente so atrsso na
liberagdo dos aminocfcidos durante s digest#o, implica no
fornecimento de uma misturs incompleta ou desbalanceads som
tecidos, no momente da biossintese de proteinas. O destinoc dos

excessos & geralmente a oxidagfo. (BERDER, 1872).

Muitos, senao todos aminoacidos, podem sofrer uma redugfo na sus
disponibilidade, embora trabalhos mais antigos explorassem, de
forma sacentusds, a reacfo da lisins com compostos carbonilicos
(rea¢do de Maillard). AMAYA-FARFAN et al. (1878) mostraram , bor
exemplo, que o amincicido peptidico leucina (essencial mas
desprovido de grupo amino reativo) & definitivamente perdido

quando o peptidio glicil-leucina & reagido com glicose.
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(s tipos de rescdes gque podem levar 8 essa  reducso na
disponibilidade dos aminoicidos s#o: (1) reagfic entre grupo amino
dos samninofcidos e agicares redutores; {Z2) resg#o entre o grupo
amino terminal da lisins e produtos secundérios da decomposi¢do
de gorduras suto-oxidadas; {3) interacioc proteina-preoteina
{ligacHo carbono-nitrogénio), independentes da presengsa da
soticares redutores (BERDER, 1872). BJARNASOR & CARPENTER (1870)
fizeram um estudo completo sobre o5 nmecsnismos prejudiciais as

proteings.

BURR (1873) mostrou que a perda de lisina disponivel durante o
aguecimento ou armazenamento do slimento se deve so bloqueio dos
gens grupos g-amino por reagdo com sagucares redutores, com

compostos carbonilicos formados durasnte a oxidag#io de gorduras.

AMAYA-FARFAN et al. (18978) trabslhando com um sistemsa modelo de
insulina, concluiram que embora a lisina nfo seja o aminogecido
que resge comn maior velocidade nums proteina, s sua perda é mais

‘notada devido a sua importincia nutricionsl.

.ﬂOLF et al. (1977) determinaram um meodelo de degradagHio térmica
" para a lisina disponivel. Tal modelo assumis que guando =
proteina de soja era processada em presenga de agucares redu-
tores, ocorriam trés fases da curva de degrsdagiio da lisina: s
fase de primeira ordem, a fase de transi¢dc ({iniciada com =

redugio & 55% da lisina inicial) e a fase de perdas zero.
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WOLF et al. {1882) desenvolversanm meéelos matemsticos para
mudangas na atividade de 4dgua, agicar, sal, dleo, pH, tempo e
temperaturas envolvidos, com o objetivo de prever a destruigio
térmicsa da lisins disponivel. % importante salientar que 8
lisina 86 & considerada nutricionalmente disponivel quando possui
o grupo & -amino livre ou nZoc  ligsdo (HARNAN et 51,19582;
CARPENTER, 1873).

Alguns dos par8metros cinéticos de destruiclo térmica de lisinga

obtidos da revisfio de literstura estfio na tabels 2 (item 2.5).

Z.4.4.3. Efeito do cmlor sobre o amolecimento de grios:

Texturs, "flavor", e aparéneis sfoc talvez as mais importantes
carscteristiecas do alimento, porque s3c estes os atributoa aos
quais o consumidor tem mais fAcil acesso. Embora tenha havido
significante progresso em relag8o a testes objetivos e subjetivosg
para textura de alimentos, existem poucos esforeos no sentido de
desenvolver parfimetros que possam ser usados para quantificar o
efeito do processsmento na textura. A coce¥o dos gr¥os de feijo
tem sido avaliada com base na textura, pois este é um dos
fatores gque msis afetam a qualidade do produto. A temperaturas
muito altas, pode-se ter um produte estéril, o gual esté

inadequadamente cozido, do ponto de vista da texturs.

QUAST & SILVA (1877b) obtiversm s dependéneis da velocidade de
cozimento em relagBo & temperatursa, através da cocgio de amostras

de legumes secos: feij%o preto (Bhaseolus wulgaris); feiizo
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marror, variedade Carioca (Phassolus volgaris); soja variedade
S8anta Rosa (Glycine max); e ervilhas secsas do tipo Alaska (Pisum
salivum) para vérios tempos a 88, 116 e 127 C e medindo a forea
maximg na prensa de cisalhamento Kramer TP~1 com ums célula CS-1
contendo 100 g de amostra. As combinagBes tempo x temperatura que
deram & mesma textura foram graficadas pars se obter os valores
de Z do smolecimento. 0 limite de "esting-szoft” encontrade foi
de 2,5 1bf/g. A prenss de cisalhamento Kramer foi desenvolvida
como uma ferramenta para o controle de guaslidede, primeiramente
para vegetais frescos como ervilha e milho (SZCZESNIAE et

al., 1970).

BOURNE (1872) detalhou o uso do método puntual para avaliscio da
texturs de ervilhas cozidas s diferentes temperaturas. Esta téc-
nica é recomendadsa para qualguer estudo onde a varisg3o de textu-
ra de ponto a ponto do alimento é desejada, sem gasto de muito
tempo. Neste teste o dnico parf@metro necessério & o pico de

forega.,

JACKIX (1978) ussndo o método de BOURNE (1872) verificon gue
todos os feijBes analisados, que necessitavam de uma forem médis
menor ou igual =8 1154 gf (2,54 1bf) e com um coeficiente de
variagio da forgs menor que 32%, cairem zempre dentro da faixa de

textura aceitivel.

SILVA et al. (1881) avaliaram as etapas de maceracio & cozimento
com relagdo & textura e "flavor” de feijfio preto (Phaseolus

yulgaris L.3. Une misturs salina (2,5% de cloreto de sodioc, 1% de
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tripolifosfato, 0,75% de bicarbonato de sédio e 0,25% de carbo-
nato de =s6dio) foi mais efetiva na obtene¥o do amolecimento do
feijdo durante o cozimento, quando comparsds com com feijbes
cozidos sem maceragBo ou macerados com Agua destilads. Ums corre-
laggo alta fol observads entre osg escores de textura cbjetivns.e
sensoriais. Uma forga puntual Instron de 150g (0,14 em de sonds,
9 em/min) definin precisamente o limite de "eating-soft” de acei-
tabilidade da texturas; enquanto uma forgs de 175 g ou mais
caracteriza zubprocesgsamento e 125 E ou nenos,
sobreprocessamento. Uma =analise dos dados obtidos ds forea
puntuzl dos feijdes pretos cozidos n¥o apresentou boa correlse¥o
com o tempo de mreersgdo e grau de hidratsac8o tanto em feijles
pmacerades, como nic macerados. A 121 C, um tempo de cozimento de
B minutos fol considersdo sdequado para feiiles macersdos nunms
solugio de sais. Para todos os tratamentos de macersgfo, nenhums
mudenea de texturs foi produzida slém dos 30 minutos de

caozimento.

Ainda segundo SILVA et al. (i981) nio foram observadas variagles
significativas nas determinagdes da textura entre amostras
analisadas até 4 diss apds o processamento. Por sua vez, =
tenperaturs do feijfo na qual se procedem os testes foi
importante, pois foram constatadas diferengas entre as leituras,
principalmente sas efetuadas & temperaturss mais bsixas(10 C).

Nenhuma difereng¢a significativa foi constatada entre 22 & 40 C.
HOSCOSO et &wl. (1884) relataram que além do smolecimente dos

B85




feijdes Red kidney" durante o coziments ser de uma aparents

cingtices de primeirs ordem, &5 taxa de dissoluggo da pectina nsas

nesmas condiedes também o ers, e gque suas constantes de
velocidade estavam sltamente correlacionadas entre si. Segundo os
mesmos autores, &3 constanies de velocidade spsrente diminvem com

o aumento do tempo de armszenamento,

Por outro lasdo, HUARG & BOURNE (19B3) estudando & velocidade de
amalecimento em alguns vegetais enlatados durante o processamento
em mutoclave, conclujram gne existem dois mecanismos cingticos de
primeira ordem simultaneos; mecanismo 1 agindo sobre o substrato
“a" “e mecanismo 2 agindo sobre o substrate “b”. A constante de
velocidade do mecanismo 1 & 20 vezes ou .mais superior &
constante de velocidade do mecanismo 2. Aproximadamente 85% s 87%
da Tfirmeza do slimento cru é contribuiaa pelo substrate "a” e o
restante pelo substrato "b". Segundo os sutores, o mecanismo 1 &
devido provavelmente a mudangsas pécticas da camada interlsmelar.

A nsatureza do mecanismo Z ainda nio esté esclarecida. A Energia

de Ativacio de Arrhenius apsarente variou de 5.1 a 35 keal/mol.

RAO & LUND (1888) reslizaram uma revis#fo a'respeito da cinética
de amolecimento provocado pele caleor, enm alimentos. OQbservaram
que poucos trabalhos leveram em conta o "lag” e o squecimentoe
desigual das amostras. Relacionaram, também, os principais testes

figicos para avaliacio da textura : (1)frutas e vegetais: forca

puntual, deformagsio e forgas {2} para carnes e 8ves:
equipamento “"Warner~-Bratzler”; (3) arroz: compressibilidade,
viscosideade, coesividade; (4 legumes: forga puntual e
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gisalhamento; (5) frutos do mar: forges de cisalhamento & corte;

{8) espaguete: forga cortante.

{iz mesmos autores anteriores relatarsm que, geralmente, medidas
subjetivas e objetivas do mmolecimento estgo linesrmente relacio-
nadas, confirmando 8 observagfo de SILVA et al. (1881). Aindsa

usando o8 dados de SILVA et al. (1881), RAO & LUND (1388}

palcularam o5 pargmetros ds Lei de Stevens:

ER {335

onde: Sz Escore sensorial;

F= medida cobjetiva da texturs (Forgs de cisalhamento e
puntusal);

= 0,542 para o feijdo. (Calculado & partir dos dados de
SILVA et al. (1881))

n= 0,427 (idem & constante C)

Alguns dos paraémetros cinéticos do amolecimentio do g8o devido ao

calor, obtidos da revisfo de literaturs, estio na tabela 2 (item

2.9).

Z.5. COMPILACXO DE DADOS CINBTICO3 DE TIAMINA, LISINA E TEXTURA:

Foi feits ums compilagidoc dos dados cinéticos encontrados na
literatura psara tiaminae, lisina disponivel e textura de alguns

slimentos, que apresentamos na tabela 2.
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- COMPILACXO DOS PARAMETROS CINETICOS DE DEGRADACAC

TABELA 2

TERHICA DA TIAMINA, LISIMA DISPONIVEL E TEXTURA.

min)

I

(1

-

—t
o S as
4 ed
o I =
Franrt
~
—t o
Ly
E...WO
8
Lt
S
St

P L

AUTOR |ARALISE

[ I
[1p] &) o o3 bt bt i [ i (r3
H i t =% pxl t t § I i i
=3 51 fra v s ] 3 b fxi =3 23 43 I+ R v
4] &0 & O et o EW it 02 u o ~ &
"~ Ll LY - . - LY £ - - "
(] i i ol it i 53 o} -y o3 N o
B e b b e S N N et b I I R L
L0
fuvlss ] o0
o ol v [rp] L0
e ) g} -
[+ %] [ar] [l o3 e s -~ ~ U3
- S - ~ 0t~ o e} &
«Q o O oy w oaom o] fru] i Wy
) <# ol wH i G0 0N 4 4
it o4 o 4t O
i vi 0N
ke o 7 e S B o e 0 WY R 0 s et 2t o o e o i L A T 1 s e S e e i A e 4 5 T T anem
- B o o 0 ] L] fial [ [ o]
n - " - [} Lo i féa) D a" m
] Ty} - o~ I~ ~ - - - - < N
[ ] o~ o3 o "] 2] o 2} o3 m oF v
i - i
I~ =5 B~
L bl -y LY
Y ow [Fec) . o o0y
o ™ o3 _ N N W
‘t"l‘"!‘llll!el.l-.lul!‘l-.l-!t-l-ICI-.I(tIﬂj‘lln\lll.l..lIl(-lllll.il(l_.l--llt’lllsl!ul‘..llllltll-l'.-!..l!llol»lli'i“x..l.‘...ll-‘l-lfb!iull-)x)'c’i’il’!"i'l
o0 [ralias] im vl % -4 5% »n k-3 €0
I o= - L - i~ b~ ~ b~ - P~
4 [ 0o &0 - v o~ [ ] [} "N o3 [ Te)
[ Wy (k- fo R ™y | i 1 l t €Y i
v e v e vt ~ o} o (o= [ Lo S
i i - vl 4 4
T Al A AR A Mk LT ST U AR Y TR RN R AR AL s e R e e i e e A AL T TR e TN e Bkl e i R e bR M R W ke W AL Al W R i TR i ke LR i o S A R ke e
+ FL] § o 0 0 43 + 42 P 2
W o 4] Ty ] ™ ) [~ o o o ] o
= = i L [ = o £ =4
- - A Wy ) 0 - - - — s
S e v oy o oy i wmim (D] o mr o T T na S e A e A s TR e T TP i e i ie e e wrr | st rme | v S s S meme S e S o an e
H 4 ] m ' [ (S +J
o [ & o o o o & o td W 0 I a o o 00
ri Qo o RNnital m FEE - B by o Qo i i 4 & 42 g~ ™ Hi Qs
D0 o Q= L I~ 4+ = o4 ~ - oo hoo L om s B g e I
[n RN - o -0 O B~ (@ o el O 43 O i (i} @ @
OO @ Hob @8 o =om = e We 0o oo o B N
M O O o C o TS pm I Lo I o O A o Fadlo] . Gy L
et fa I @ [fi] £} i3} 0. O [+ 0] oo e ~ —F et e
A v @ =i ] o o i O e B ]
i " e B g o B & @
a o o o = w oo
o o “ o i k & O
-t d | ord -3 o t oot
= =4 =] = o R
a o o @ o ®a¥ oo
et — o 4 -t 0w @ L
FE Fe FEIN e 42 o 2
i N o e e e e e ] e B A i U o A T ke b v it et e PO i e i T e A g Ty T
Pt & bl o fx3 o~ C I Ay L o P e
(2} ed L £y IS e} bon 7y o0 o W 0 o~ & =M
Wi I I 8 Ped b 2] 0 L 60 "3 [ Eﬁum a1 o]
] ax wed Bt 5T O w o G o <5 =R
v ket [} B £ (= o it i el @ el 50 v
Qs [E T I &5 R P e B B U 2w e bonfif e QLA

68



HUBCRO

contin

.-

PRODUTO

ANALISE |

-y ——

AUTOR

&3 v

[ ]
= o i
O3 0 i b
=0 e «f
N | uD

-~

ol

<t O O
o™ w omooa - w ]
~ [Ty Qo o) e - ot Ay
o2} ) vt [ ] = - -
o8 [oF w0
o3
<

W3 i OO e W 4] |

- o omow " - w - faM] [+

o] ot 0 un (g ) o1 i v

Lo vt N 07 (o] ) wH =

{ o e o) s oy

- - = " .-._Il.{l! »

(o] ) N B on o v} 0 [s 9] -t (¥ n] ~ B o0

o3 Sl IR d i ~ e Nm N o v w3

1 W3 [~ [ g £~ ol i

Gy I~ (8 [a] &3 N 3 I R @ 1
-~ . i wed i i 4 b il et WY i

[ e i i | 1 I = g0 o 03 D

mod 3 o €O e o o) ey [+ 3 B o L B
i w2} [»a] o & s v

T Ak e T T AC AR T T U Lk TR mh ek T M mesr MA mropm S ww e A Ly e e e ey ek ek AN ik ey Wb e b A R e e MW ek R TR mk o VT Al e T v e e M o A A e VWAL e e SR e e TR L e e W A e W ap

‘nst

ALy o TEATE ey vy A R i gy M M ey ey sy s e e e MM AR ke TR AL ik TR WY M Ak TR ek T MM ke R R M Mmoo ko ww a mi e o e o A L v AN L e A R e e SR ke ek W AR MG M T TR A S A MO o A A

[} n 1 o
o u} A B (v} (o | Wi [t &4 o
Mo 6 O L oo [ WD 751 w o tw) [ [N B Vi
ped T ol L B I ] o I ey e o bl = = = o 0 @ G T et @
i i @y O mmoe wd B el Ly o~ [ s ] ey 4 L o
b G o - IR D f O o [n] -4 af e ] -~ O [ S N
i G 0y R S 84 Gu i) ' 23] 4 > [ ol (o2 o B B
g A = b 8 4 Gt e of e ||
mean 5 o = A = Ny
[ ] w0 _s Mo
o o o 3 o 1 o " o of
ft i f w X [ D0 54 o 4 X o
a b p e o W o e et o B pu e o
42 4 5 +3 43 o # o o oa 41 (il ~ - E rred
o o b o X o o p [ = N5 w0 b © 17}

@ fi ] & | ] M ok & LM o - vt ”~
¥ u +2 i + Ou b _01 o [y hed +# 0 = %
llllllllllllllllllllllllllllllllllllllllllllllllllll e man e A ma T o i T U gy e S ey T TR ek bl TR mim e W e -

o~ -~ o P L o o~ o - 0 N L N ]

O et el o} et 103 Eet <2 [~ [ =t P Bt W] [ 4 iy D e
< w0 (= s el ) P b~ £ @ T~ Uy e e O o0 o e o)
=1 o [ oo o 3 O b [a ot} na} (2 < [2] L m oo
PR g bt D vd et oY e e B R I = et v 0 42 v o
B U@ e O U b will - RN U~ D et B W e i

88



Continusgio. ..

AUTOR {ANALISE{ PRODUTO | pH | TENP § Z2 | Ea | D121 4
i H ; P(Cy v (C) i(keal/] (min) t{1/min)
i ; ) : i i mol) | ;
i i ; ; ' ‘ ' i
TAIRA !'lisins (pasta de |lnat}] 100~ | bo30,1F 784 ! 2.9E~3
et al.} ! soja } y 126 3 ; ' i
(1988}, : i i ; ' i "
apud{185) : | ; ! ' : :

{ )} A temperstura dentro dos parénteses no trabslho de FELICIOTTI

ESSELEN (1957) represzenta a temperstura em gue os valores de D

e

2 k Fforam tomados.

Tenperatura de referéncia adotada= 20 C

%

Existéncia de duas rea¢les de primeira ordem: mecanismes 1 e 2.

*

\ Com base no tempo para atingir 150 gf ("eating-soft’)

\\ Valor de B a 120 C.

/ Para grau de cozimento de 2,5 lbf/g e grau de hidratagdo de

8 g agus/ 100 g
// Idem, sé que para grau de hidratagfo de 120 g 4gua/100 g,

fnat- pH natursl do produto
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3. HATERIAL E METQDOS

3.1. MATERIA-PRIMA UTILIZADA

3.1.1. CARACTERIZAGCAO DA MATERIA-PRIMA

Heste trabalho foi wvtilizade feijdo comum(Phaseolus vulgaris L.),
variedade carioquinha, colhido em setembro de 1888, no municipio
de Guaira, S.P. Esta variedade foi escolhida por ser uma das

usadas industrialmente.

A =nalise da composiclio centesimal da amostra foi realizada
segundo as diferentes metodologias reunidas no Método de ¥aende

{23), sendo determinadas as seguihteé fragdes: umidade/masss

se0s, residuoc mineral <{cinzas), extrato etérec (lipideos),
proteina bruta, fibra brutas e extrativos n&o nitrogensados
{carboidratos).

3.1.2. ARMAZERAMENTO

0 feijdo foi scondiciocando em sacoé de - estopa, em cBmara de
refrigeraciic do Instituto de Tecnologia.de Alimentos (ITAL), na
segfo de Operagfes Unitdrias. Durante todo o periodo de trabalho
& temperatura e 8 nmidade relativa desta cEmars foram
acompanhadas, tendo como valores médios 2,7 C e 77,3%,
regpectivamente. Estas condigdes de armazenamento foram

escolhidas para minimizer o "hardshell” (MOSCOSO et al., 1884;

BURR et =l., 1888)
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3.1.8. MACERACRQ

4 maceragic fol efetuada em erlenmeyvers colocados dentro de um
banho termostatizado wmantido & 40 € por um periodo de 4 horss,
contado a partir do instante em gque os erlenmeyers foram introdu

zidos no banho. O tewmpo de hidratagfs de £ horss foi escolhidoe
devide a wsus praticidsde e amo fafo de resultar basicamente o
mesmo peso drenado depois do cozimento que um tempo de hidratscdo
de 16 horas. A tsmpsratura selecionaeda foi & de 40 £, porque,
segundo KON (1878), & esta s temperatura gue provoCca UmA @mENor
extrag8o de sclutos, Juntamente com 8 temperatura ambiente, sé
gqna  reguerendo um menor tempo de hidratsefo, inclumive peitaendo

que ©0 conteddo de tiaminas no gr8c é igual antes e depois da

opaeracio.

Ao  feijso limpo, =spdg escolhs e lavagem, Juntou-se uma soluedo
salina  2%(p/v) ocomo sugerida por QUAST e SILVA (1877a),
ohgervando-se éﬁa relseio golido-liquideo de 1:4. Estas relapio
adlido~liguido foi escolhida mediante testes experimentais
preliminsres e por ser um valor coerente com os wtilizados n=z

literatura (LUH et -&l., -1975; SILVA et .al., 1881, 1885; ROCKLAND .

et al., 1877)

A maceragio fol utilizada porque, conforme SILVA et al. (1881),
o feijdes macersados tém uma melhor resposta 8o cozimento em
termos de texturs. Desta forma, um anmento na temperatura de

processanento promove o amolecimento mais rapido do gque sen

maceragio.

72



3.2 HETQROS ANALITICOS
3.2.1. DETERMIRACKO DE TIAMINA (VITAMINA B
1
Jtilizou-se o Metodo Espectrofluorimétrico desecrito por
STROHECEER e HENNING (1866). A soluglo-padrio estoque de B Foi

1
preparada de forma a conter cerca de 100ug de vitamina B /ml. A

partir dests preparou-zse uma nova solugdio (solucdo %} cujsa
concentragdo exata de vitamina B fol determinada por leitura
gspecirofotométrics na regido ult%awvioleta ( A=234nm e 272nm).
Diluigdes conhecidas desta solugdn 2 foram empregadas na
construgso das curvas de calibragio requeridas pelo método. Tanto

a solugdo~padrio estogue, como & solugdo 2, foram estocadss en

frasco &mbar, em geladeirs.

Devido a formag8o de espuma durante a etaps de autoclavagem do
feijdio para extragdo da tismina, o que resultava na inutilizagio
das andlises, recorreu-se 8 adigfo de um anti-espumante (1 gots
de derivado de silicone da Dow Chemical Co.). Este anti-espumante

foi =adotado =apds confirmagio da swa nfc intsrferdneia nos

resultados,

Usou-se CLARASE (40 Q009 unidades) na etapsa de digesﬂﬁc

enzinstieca.

A determingag8o da vitamina B foi efetuads no feijfoc cru {(gric) e
1

nas amostras de feijfo submetidas aos diferentes trsatsmentos

térmicos. Essas amostrss tinham sido congelsdass em atmosfera

inerte a -18 C logo depois do término de c¢ads processamento.
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amostras estocadas & vitamina foi gquantificads. No caso do feijdo
cri, a determinag8c foi feita apés remogio da cémera de

armazonamento £ nosgem,

0 teor de vitamina B oxidado pele ferricianeto alcaline pars
tiocrome foi lido em éspactrofluorfnatro AMIHCO-BOWHAN (American
Instrument Co., Inc.), ocom sensibilidéde de gté 0.0002 ug/ mi,
nos comprimentos de onda de excitagdo de 374 nm e de emissio de
430 nm, © os resultados reportados & uma curva de calibragso
previamente construida, com concentragdes conhecidas de vitamina

B1 versus fluoreseéneia. As concentragdes foram expressas em RE

vitamins B1/100 g mmostra seca.

Para garantir a precisdc do métoda, fez-se periodicamente a
recuperagio do métode (usou-se o padrdo no lugar da anostra) e ds
sndlise (quantidades conhecidas da smostra mais padr#io, no ludar

da amostra sozinhs).

3.2.2. DETERHI&ACEO DA LISINA DISPONIVEL

Utilizou-se o Método de KAKADE & LIENER (1868) modificado por
RUIZ (1985). O vprincipio do método consiste na resgdo do
grupo & -aminc livre da lisins com o écido 2,4,6-Trinitrobenzenoc-
sulfénico (TNBS) em meio alealino., Faz-se ums hidrélise da
proteina modificada com Acido cloridrico e se extraem os produtos
interferentes conm éter etilico. Procede-se, entfo, & leitura dos

complexos E-Trinitrofenil(TNP)-lisina a 348nm.
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Optou~se por ums filtraglo apdés autcclavagem da smostra, permi-

tinde, desta forma, uma reagfio mais complets com o THRS.

Devido & possibilidade de erro nos resultados das sandlises en
fungfic da interferéneia causada pela presencs de carboidratos em
guantidade consideravel no feijdo, fez-se um sminograma do feijfo
cri pars  comparsr o valor da limina total obtido com o wvaslor
encontrado de lisina disponivel através do wmétode com THRS,
também no feijfo cru. Partiu-se do pressuposte que as quantidades

de lisina total e de lisina disponivel no feijfio eru deveriam ser

iguais.

0 ecalculeo para delterminar a guantidade de lisina disponivel foi

o zeguinte:
C=(ABS x PH}/(E x &) (34>

onde: C=  concentragliio de lisina disponivel (em g/litro);
ABS» Absorbancia s 346nm (em UA-unidades de absorbincia):
'PH= peso molecular da lisins (148,2 g/mol);

E= Coeficiente de ExtincHo Moleculsar da

lisina [1.48 x 10 4UA/(mol x cm) (KAKADE E LIENER(1968}1;

e= egspessura da cubeta (1 cm};
Substituindo os valores scima em (34) temos:

2
C= (1.001 x 10 >»x(ABS) mg/ml (35)
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3.2.3. DETERMINACKO DA TEXTURA

0 grsu de cozimento (textura dos grio) foi medido em uma prensa
de cisalhamento Kramer, Food Technology Corp., modelo TP-1 com um
snel sensor TG~300 para testes cindticos ¢ TG-3000 pars o feijso

enlatade, seoplados 8o registrador TR-1, sendo a veloecidade de

descida de 20 com/min.

Uma célula contende ums qguantidade de produto drensde foi usadsa.
Esta c¢elula tem 10 léminas de 1/8 in (3,2 mm) de espessura, que
ge movem através da amostra provoesndo sSus  CoORpPressao e

cisalhamento.

A forgs de cissalhamento maxims (pico maximo da curva forgea x
distBneia) obtida a2 partir da csrta do registrador do eguipsmento
e dividida pela massa total de asmostra, foil tomada como a melhor
indicag8o da textura do produto. Os resultados foram expressos em

1bf/g.

3.2.4. DETERMINACAO DA UMIDADE

Adotou-~-se o procedimentoe 14.002 da AQAC (13 edigsio, 1880). A
determinseio da umidade foi efetuads na matéris-prima (feijdo
eruy estccad&; em triplicata, sempre gue ge iniciava umsa nova

etapa de trabalho, pars garantir s precisfco dos resultados

SXpressos en nasSss 5eC8.
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3.2.5. DETERMIRACRC DE NITROGENIO (Proteina Bruta)

Utilizou~se o método de RJELDAHL (semimicro) da AOAC (13 edigBo,
18805, procedimento 14.026. As anslises foram feitas em
triplicata, no feijdo cru, e o fator de correciio pars o cileulo

de proteina adotado foi 8,25,

3.2.6. DETERMINACAC DA RESISTENCIA TERMICA DO MICRORGANISMO ALVO

DA ESTERILIZACAC DO FEIJAO
3.2.8.1. SELEQEO DO MICRORGARISMO ALVO

0 microrganisme escolbhido foi o B, siearothermophilus spdés s
confirmacio de sus presenga na natéris-prima uwtilizads. A
contagem de microrganismos termofilicos caunssdores de scidez
plana ("flat sour”) fol efetuada segunde 8 metodologia do
Compendium (SPECE, 1884). 0 feijfo foi moido em moinho de facss,
macerade usando-se 20 g de feijfio e 80 ml de &gua esteéeril, e
entio filtrado com geze dupla estéril para retirar 03 pedagos

maiores de vasca visando facilitar a contsagem.

0 meio utilizado foi dextrose triptona agar (DTA)Y . A =ativagdo
térmica foi de 15 minutes a 100 C com agifagﬁo. Sendo o alimento
de baixa sacidez o alve do processo seria o €, bhetulinum, wmas
devido a presen¢a do B, sigarothermophilus na matéria-prima, este

dltimo mnicrovganismo feol ntilizado como slvo devido 8 sua maior

resisténeia térmicsa,
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3.2.8.2. DE?ERHIHACRO DA RESISTENCIA TERKICA DO
B. stearothermophilug EM PURE DE FEIJZO

Foi determinada através da utilizmgdo do Método do Tubo TDT
selado, deserito por BIGELOW & EBSTY {18207}, mnodificado
postariormnente por ESTY & WILLIAMS (STUMBO, 1973), seremcidas de
algumas particularidades inerentes éé nossas condigdes,

0 procedimento adotado foi o seguinte:

1. Esterilizacio prévias de todo o material a ser usado, en
sutoclave, por 18 minutos a 121 C, inclusive o feijdo
previamente msacerado por 4 horas a 40 € em salmours 2%,

mantendo~se a rela¢io sdlido~liguido 1:4;

2. Distribuigio em tubos de vidro TDT estéreis, com difimetro
interno de 8 mm e espessura da parede 1 mm, de 1,8 ml de
anostra, apds sus homogeneizagio en liguidificador
egtéril; seguindo-se o fechamento imediato dos tubos com
tenpao de algodio. Nesta etspa, devido 4 viscosidade
alts tdo feijdo, néoc - se pbde usar pipetas
normais para caloaaggﬁ do feijio nos tubos, &
distribuigso do puré de feijso foi feite entioc, mediante
pipetas com pontas compridas - para evitar que o material
ficasse retido nsas pareﬁes do tubo -~ e difmetro interno
grande -~ para permitir a aspirsgfio do feijio e evitar

entupimento csusado pelas suss cascas;

3. AtivacHo do indeculo: =mguecimento por 15 minutos em Adgua

fervente de uma BUSPENSE0 de agporas de
B. stesrothermophilus FS 1518,preparsada no Leboratérioc de
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{FEA),da UNICAMNP;
&
de 10

populagio 3,8 x

Dextrose Triptons

4. Inoculagio de

pelo método de PFLUG (1882s), com

0,2 ml da suspensdo ativads,

tubo TDT para cadsa

uma

esporos/ml, gquantificada en

Bromocresol Agar (DTBA).

em tubos TDT,

zsendo um combinagio tempo x
temperatura de aguecimento. HNesta etapa foram utilizadas
pipetas modificadas, com pontas compridag e di8metro
interno pequeno, para gsarantir gque todo o indoulo
estivesse em contato com o substrato;

5. Selagem dos tubos TDT com magarico;

8. Coloecsgio dog tubo TDT, no banho termostatizadeo -
TERMOSTATO COMPACTO HGW LAUDA €S20 - com precisio
+0.01 C, de acordo com com as combinagdes de temperatura

e de tempo especificadas na

Cansiderou~ge o© tempo zZero

térmico. A determinagfo dos

pela cronometragem do tempo

atingir a temperatura do banho termostdtico.

pars este fim, um tubo

preparados

1 ”4)1

™T

para os testes de resisténeisa

tabela 3.

i

como sendgo o finsl do “lag’

“lags” térmices foi efetuads

gue as amostras levavam para
Empregou-se,

com amostra, igusl aos

térmica {(itens

de =8¢0 inox,

dotados de um termopar Eecklund,

conectads a8 um indicador de temperatura., Pars cadsa

temperatura escclhida, forsm realizados 3 experimentos

para medir o “lag”, tomando-se & médiz como O *lag”

térmico para aguela temperaturas .
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TABELA 3 - TEMPERATURAS E TEMPOS RESPECTIVOS, USADOS  PARA
DETERMINACEQ DA RESISTENCIA TERHMICA DO B. stearothermophilus
NO FEIJEO EM SOLUCARD SALINA 2%, RELACAD SOLIDO-LIQUIDO 1:4

TEMPERATURA { C) TEMPOS DE AQUECIMERTO(min »*
100 8/ 30/ 120/ 200/ 280/ 350
165 D/ 35/ 95/ 155/ 185/ 215
110, . B/ 20/ 40/ 80/ 80/ 80
115 a/ 8/ 18/ 20/ Z5/ 30
120 ' O/ 8/ 7/ 87 8/ 10

# (s tempos selecionados foram resuliados de experimentos préati-

cos, de modo a se obter contagens significativas

7. imediastamente apdés o fim do tratamento térmico em banho,
os tobos TDT foram transferidos para um recipiente com

gelo fundente pars que atingissem rapidamente a tempera-

tura smbiente;

8. Os tubos TDT, apds terem sido sbertos assepticamente com
Cuma videa, tiveram 0.5 ml do seu conteddo retirsdos com
ume pipeta modificada, e diluidos em 415 nl de Agua
eatéril. A pipeta modificada apresentava uma ponta curta

- para poder se retirar a guantidade de material neces-
s&ria - 8 de di8metro interna grande (devido 8
viseosidade alta do feijdo sm salmoura). Procederam-se
entfo, as demsis diluigles sequenciails, sendce gue somen-

te 88 trés Ultimas foram plagueadas em duplicats. O meio

de cultura utilizasdo fol dextrose triptona bromocresol

Agar (DTBA};

9. As placas foram incubades em estufa a 55 €, com contagens

a 24 e 48 haras;
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10, Com oz dados obtidos, tragou-se a curva de sobreviventes
e a curva “fantasma” de mnorte térmica para o
estabelecimento dos valores D, 2z, e FO microbiolégico

regquerideo pelo processo.

3.2.7. DETERHIRACAO DA CINETICA DA DESTRUICAC TERMICA DA VITAMIRA

B (TIAMINA)
i

Devide & impossibilidade de se seguir o mesmo procedimento ocom
tubos TDT do item 3.2.8., pels maior guantidade de amostra
necessgaria para as snilises, recorren-se ac uso de restores de
ago inox de difmetro internc 2,1 cm, espessurs de parede 1 mm e
altura 14,5 om, e 2o Bench Scale Eaguipment, pertencente ao
Instituto de Tecnologias de Alimentos (ITAL), se¢fc de opersagbes
unitarias. Espe kit cinético conmsigtia basicamente de dois
banhos: um banho termostatizado de dleo com agitagfo e outro de

dgna, também com agitacHo.

Em cada tubo de ago inox foi eologade 10g de feijio e 40ml de
sgus destilads, juétamente com 0.8 ¢ de cloreto de sédic, para =se
manter & relagdo s6lido-liquido 1:4, apdés a macersgfio em banho

termostatizedo a 40 C por 4 horas.

Hos reatores de ago inox foram colocsdos termopares Ecklund de
seo  inox, conectados a um registrador de temperatura, © que
permitia um monitoramento da temperstura interna dos restores,

hen como a determinaciic dos respectivos “lsgs” térmicos.
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[l equipsmento dispunha de cinco bragos vibratérios, onde ersm
ajustados os restores de 8¢o inox. A vibragio feil utilizada
somente na fase inicisl de aquecimento para diminuir o tempo de
“lag"” térmico. O tempo de "lag” térmico fol determinado como no
item anterior (item 3.2.8.), cronometrando-se ¢ tempe qgque a
amostras dentro dos tubos, ecolocados em pelo menos trés bragds

diferentes do Bench Scale Equipment, levava para atingir a tempe-

ratura do banho,

(s tempos e temperaturag usados encontram-se na tabels 4, sendo
que o tempo zero corrigido corresponde so final do "lag” térmico
{FELICIOTTI & ESSELEM, 1857; LENZ & LUND, 19880). Foram selsciona-
das einco temperaturas e cinco tempos a cada temperatura, nas
guais se determinou & concentragio de tiapina remanescente
conforme o item 3.2.1. O intervaloc de temperatura de trabalho
escolhide foi de 110 a 144 C, dividide igualmente em c¢inco
temperaturas, para cobrir o intervslo vsade na indistria de
alimentos (QHLSSON, 1880b). O0Os céAlculos dos tempos =8 ocada
temperatura foram feitos com base en valores de D determinados a
partir de um D médio obtido da literatura de 184 minutos a 121 C
e um ¢ médio de 28 C. O tempo totsl, necessiric para Qque
oecorresse trés fedu¢6es decinmais foi, entédo, obtido e dividido
igualmente em c¢ince tempos {(tempos em que &5 smostras oram
retiradas do banho termbstatizado). E importante =e obsgervar gue
todas as recomendactes relatives & escolha das condigdes
experimentais (item 2.2} foram seguidas: como 0 valor dea meia-
vide da tiamins & de 58.38 minutos, péde-se seguir a metodologia

do estado estacionario para determinagic da cinédticsa de
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degradagso; usaram-se 5 temperaturas com espagamento infsrior &
Z/2 unidades (13 C) cobrindo um intervalo maior gue 3 Z (78 Cy,

por um tempo superior a 3 melas-vidas (218 h).

TABELA 4 -~ TEMPERATURAS E TEMPOS RESPECTIVDS, USADOS PARA A
DETERMIRACAC DA CIRETICA DE DEGRADACHG TERMICA DA TIAMINA EH

FETJRO EM SALMOURA 2%, COM RELACAROC SOLIDO-LIQUIDO 1:4

TEMPERATURAS ( C} TEMPOS DE AQUECIMENTO
110 0/ 5h1Zmin/ 10hZdmin/ 15h/ 20h48min/ 2Bh
118 0/ 2h3lmin/ ShZ2min/ 7h34win/10h5min/12h38nin
128 G/ 1h3min/2Z2hSmin/3h8rin/4hl0nin/S5hlil3min
-338 0/ 38imin/1hZmin/1h32min/2h3min/2h34min
144 0/ 18minlls/30min22s2/45min32s/60nindds/1hibmin

Ho final do tempo de exposigdo, em cada tempersatura, o braco com
o reator em questio era deslocado para o banho de dgus fria, pars
gque ocorresse o resfriamento imediato da amostra. A seguir, os
reatores eram sbertos, a samostra tinhs seu pH _ medido e ers
transferidas imediatamente psre tubos de roscm, de vidro. Pars
evitar perdas de tiamina durante 0. armazenamente, borbulhou-se
"nitrcgénio dentro dos tubos, que eram, a seguir, vedados com fits

' teflon, envolvidos em papel aluminio & congelsdos em freezer, =

- 18 C.

Posteriormente 85 snostras - ums amostra pars ca&a combinagéo
tempo X temperatura, enm duplicata - eram descongeladas,
hompgeneizadas em virtis, e snalissdas com relsgioc aos  seus
conteidos de tiamina remanescente, de acorde com o© método

degerito em 3.2.1.
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Com o5 dados obtidos foi possivel calculsr-me o pargmetros
cinéticos, D e Z, da degradaglio térmica da timmina em feijfo,
plotando-se a curva de sobreviventes e curva “fantasma” TDT,

regspectivamente,

3.2.8. DETERMINACRO DA CIRETICA DA DEGRADACZO TERMICA DA LISINA
DISPONIVEL

0 procedimento experimental fol o mesmo empregado pars a tiaming
(item 3.2.7), sendo gue &85 combinagdes tempo x temperatura
ezscolhidss, de modo a resultarem em uma redugio de 3 D, tiveran
como base um D médio de 794 minutos a8 121 C ¢ um Z médio de 21,1
C cealeculade a partir dos dados de TAIRA et =al. (1868) apud
(185>, 3 tratamento térmico tanmbém esta de acordo com o
recomendado no item 3.2: meia-vida de 238,82 minutos, o gue
permite a8 utilizaedo da metodologis em estado estacionario; 5
tempersturas es§a¢adas em mais de Z/2 unidades (10,55 €} cobrindo

uvm intervalo superior a 3 Z (83,3 €}, por um tempo de 11,8 h

{superior a 3 meiss-vidas).

As vcombinagBes tempo X temperaturs utilizadas sncontram-se ns

tabelas 5.

A anslise dos dados foi efetuada de forma similar 8§ da tisming
(item 3.2.7.), obtendo-se para cada bindmio tempo x temperaturs,
a concentragiio de lisins dispcnivql remaneszcente, em duplicsats,
conforme o método exposto no item 3.2.2. Determinsram-se, entio,
aox valores D e Z da degradagBEo térmics da lisina disponivel en

feijao.
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TABELA 5 - TEMPERATURAS E TEMPOS RESPECTIVOS, USADOS PARA
DETERHINACKO DA CINETICA DE DEGRADAGAO TERMICA DA  LISINA
DISPONIVEL EM FEIJARD EM SALMOQURA 2%, COM RELACAQ SOLIDO-LIQUIDO

1:4
TEMPERATURA( C) TEMPOS DE AQUECIMENTO
110 Dh/Z8h32minf52héﬁmin/?9h7min/185h29min/131h52ﬁin
118 Oh/11hZmin/22hZ2nin/33h3min/44hdmin/535h5min
128 Oh/3h4Z2rmin/7Th24min/11h8min/14hd48min/18h28min
138 Oh/1h32min/3hdmin/4h38min/Bhlinin/7h43min
144 O0h/38mind2s/1h17min/1hi6nin/2h38nin/3hldnin

8 tftempo zero correspondeu ac final do tempo de "lag" térmico

(mesmos tempoz de "lag” determinados em 3.2.7).

A conservacio das amostras para posteriores analises fol Tfeits
por welio de congelamento das mesnmas, a -18 €, em tubos de rosea

comn stmosfers inerte, devidamente  identificados, Bpoa

determinae¢do do pH das mesmas.

3.2.8. DETERMINACKC DA CINETICA DE AMOLECIMENTO DOS GRAOS DE

FEIJAO (TEXTURA)

Utilizou~se o mesmo eqguipamento (Prensa de Cisélhamento Eramer} e
o mesmo procedimento (item 3.2.3.) para tratamento térmico das
smostras descrito nos itens 3.2.7. e 3.2.8., mudsando-ge spenas ag
combinsgdes temnpo e temperaturas utilizsdas, gue se encontram
relacionadas na tabela 8. Ds litersturs, determinou-se um valor
base de D médio de 107,5 minutos e Z médio de 18 C. U tempo
total de aguecimento, a cads temperatura, foi calculado de forma

s abranger tré&s redugdes decimais, e dividido em 5 tempos iguais.
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De forma similasr 4 tiamina e & lisins diséonivel, a esccolha dos

dados experimentais estd de acordo com o item 3.2. A meia-vida é
de 32.35 minutos (estado estaciondrio), 5 temperaturas com
intervalo superior 8 Z/2 unidades (8,5 C), cobrinde 3 Z {587 (),

por um tempo maior gue 3 meiss-vidas (1,8 horas).

TABELA 8 ~ TEMPOS E TEMPERATURAS PRE-ESTABELECIDAS PARA A
DETERMINRAGAQ EXPERIMENTAL DA CINETICA DE AMOLECIMENTO DOS GRAGS

DE FEIJZO

TEMPERATURA ( C) TEHMPOS DE ARQUECIMENTO
Liﬁ O0h/24min/48min35s/1h13min/1h38min/Zh2min
1R Oh/8minl78/18mnin33s/27min&0s/37nin7s/46min23s
128 Oh/Z2mindBs/Snin3ls/Bninl7s/11lmin3s/13mind9s
136 Oh/iminZ2Bs/Z2minBs/3minYs/dninlZs/Sninlds

{0 +tempo zero corresponde aoc final dos tempos de "lag" térmico =&

cads temperatura.

Hio saw-trabalhdu a temperatura de 144 C devido ao excessivo

amolecimento do grdo, sendo og valores de D a 144 C obtidos por

extrapolagio.

Findo o tratamento térmico, procedeu-se & determinagHo do pH e as
amostras foram drenadas em penesira, pars separsr os grios da
parte liguida, os guais foram guardados em bécker, pesados e
fechados vrom pléstico para evitar slteragdo do teor de umidade, e

as anslises, segundo o método descrite em 2.3., foram efetuadas

imedistamente.
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Devide & peguena quantidade de mmostra obtids em cada restor, em
torno de 20 g de feijfo drensdo, repetiu-se cads tratsmento

térmico trés vezes para aumentar a precisfio dos resultsdos.

A4 &analise dos dados foi idéntica 8 efetusada com a tisamina {(item
3.2.7) e a lisina disponivel (item 3.2.8.). Com os dados obtidos

determinou~se D e Z do amolecimento dos gracs de feijio.
3.3. PLANEJAMERTO EXPERIMENTAL DOS PROCESSAHMENTOS TERMICOS

0 planc experimental selecionado fol um desenho ortogonal
central ocomposto para dois fatores k"= 2, tempo e temperatura.

Este desenho consiste no seguinte:

2
(1) Um conjunto de pontos correspondentes ano desenho 2 fatorisl.

Isto significa todas as combinacdes possiveis dos dois fatores
com a .varidvel de desenho nos niveis + 1. Estes pontog sdo

chamados pontos de cubo. Hi um total de 4 pontos de cubo;

(2) Um eonjunto de pontos estrela ou axiais. O ndmero de pontos
sstreln & igual =a 2&% sendo portanto 4 o nimero de pontos estrela
(n ). Nestes pontos um fator adquire valores ~» & + % , enquanto

a
gue o outro se mantém no nivel zero. & é calculado pela férmula

de JOHN (1871) spud (110} como segue:
¥4 0.25
w = 2 =z 4 = 1.414% {38)

{3} Completa o desenho um conjunto de pontos centrais (n )} conm
G
coordenadas da varisvel de desenho localizasdas na origem. E

necessaric um nimero adeguado de pontos centrais para conferir a

g7



ortogonalidade & rotsbilidade sc desenho, que pode ser calculado

pels fiérmula de JOHN (1871) apud (110) como:

1/2
nG= 4 x (na + 1) - 2 (@3

/2 :
guandoc n g um ngmero inteiro. Para n =4 e ¥z o ngners de
. a 8
repetigfes do ponto central é 8.

O nmimero de niveis das variaveis & 5, conforme pode ser observado
na tubela 7. Oz pontos centrais de coordenadss (0,0) correspondenm
a (121,1 ¢, 55¥min) que é o tratsmento térmico frequentemente

usado pels inddstria no Brasil pars este alimento,

TABELA 7 - VALORES DE TEMPERATURAS E TEMPOS DE PROCESSAMERTOS,
OBTIDOS ATRAVES DO PLANEJAMENTO EXPERIMENTAL

VAR. CODIFICADAS TEMPERATURAS TEMPO DE PROCESSAMENTO
{ C) {min)
~1,~1 119% 27.8
-1, 1 128 , 27.8
.o 1,-1 119.1 82.8
1,01 128 82.8
-1.4142, ¢ 121.1 17.2
1.4142, 0 121.1 83.7
0,-1.4142 114.2 55.7
0, 1.4142 128 " 55.7
0, © 121.1 85.7
0, B 121.1 55.7
g, 0 121.1 55.7
o, 0 121.1 55.7
g. 0 121.1 55.7
g, 0 121.1 55.7
g, 0 121.1 55.7
0, 0 121.1 55,7

-

¥ A temperatura do plano centrzl composto carrespandénta a -1,
foi modificada para 118 C por problemas de estsbilizaggo da
temperatura {(ver item 4.13)
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3.4. METODOLOGIA UTILIZADA NOS EBTUDOS DE PENETRACEC DE CALOR EM
AUTOCLAVE

3.4.1. CARACTERIZACAEO DO ERNVASE

Foram utilizadas latas de 400 g de folha de flandres, revestidas

2 _
com 5,8 g/em {estanhagem), tampa ¢ fundo envernizsdos com dleo

resinose e pasta de zinco, com as seguintes dimensdes: difmetro
externo 7,53 cm; difmetro internc 7,08 cm; altursa externsa 8,58 cm

¢ slturas interna 8,18 cm.

3.4.2. CARACTERIZACEO DAS INSTALACOES UBADAS PARA REALIZACAO DOS
TESTES DE PENETRAQRO DE CALOR

Trshalhou-gse com umg asutoclave vertical programavel por
intermédio de um CONTROLADOR FULSCOPE TAYLOR, da Taylor
Instrumentos Ltda. Az  temperaturss ao longo do processo  eram

lidez em um indicador de temperatura digitsl, a intervalos de 0.8

minutos.

3.4.3. DETERMINACKO DG PONTO FRIO DAS LATAS COM FEIJAO EM

SALHOURA 2X

Devido & existénciz de transferéncia de caslor por condugiio e
convecefic no feijfo em salmoura enlatado, proacurou~-se determinar
o ponto onde s transferéncia de calor se processava de forma mais .

lents (ponte frio), que & o ponto mais ecritico de qualguer

tratamento térmico.

89



Foram realizados tres testes com trég latas csda unm. Os
termopares foram colocados ao longo do eixo centrml, na vertiecal,

em Lré&s alturss distintas:

a) Bo centro geométrico (condug#io pura): 4,59 cm do fundo da
lata;

by A 15% ds sltura interna ds lata'(convecgﬁo): 1,38 cm do funde
da lsta;

¢} A ums distfncia intermedidris entre a) e b): 2,98 cm do fundo

da lata;

3.4.4. FPREPARO DAS LATAS COH AMOSTRAS PARA O TESTE DE PENETRACKO
DE CALOR PROPRIAMERTE DITO

3.4.4.1, COLOCACAO DOS TERMOPARES:

Oz termopares rigidos Echlund de baguelite., com difimetro suterno
5,5 en e comprimento 4 cm, econectados & um indicador de
tempersaturs, foram usados pars monitorar o desenrolar dos testes
de penetragdio de calor. Em todos oé testes foram coloesdas pelo
menos duas latas com termopar no ponto critico, determinsdo em
3.4.3. O esguema de oolocagBo dos termopares nas latas se

encontra na figura 4.

3.4.4.2. PREFARC DAS AMOSTRASG:

3 feljsio fol preparado juntsndo-se, para cada late 80 g de
feijgo, 320 ml de adgua destilada (relagdio sdlido-ligquido 1:4) e

8.4 g de cloreto de sd6dio {solugfo salina 2%). O conteddo de cads
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i1sta foi macerado em banho termostatizsdo a 40 C por 4 horas,

contados a partir de sna imersio no banho.

Ceda lata fol preparads individoslmenie parsa evitar erros devidos
£ hidrossolubilidade e lixiviagBo de =alguns componentes do
feijdo, uma wvez gue os resultados sio expressos em funglo das

concentragdes iniciais.

A prdpris sdgua da maceragfio foi usada come ligquido de enchimento

para cada uma das latas, durante o processamento térmico.

3.4.5. RECRAVACZO:

Apds & macerapgfio, ag latas foram recravadas a vAcuo, Sen eSpago

livre para evitar variagfo de lata para lata.

3.4.5. PROCESSAMENTO TERMICO DO FEIJAO:

Nz testes de penetracio de calor foram realizades conforme o
planejado no item 3.3. Todos os exéerimentos foram efetuados com
no wminimo 2 latas com termopares localizades no ponto frio
determinado no item 3.4.3., para monitoramento de cada teste e
posterior célcule do valor de eﬁterilizaaﬁo de processo;  também
foram processadag 1 latas para anélise da tismina e lisina
disponivel; 1 lata para determinagio ae texturs e pelo mencs uma
latas pars savaliasgfo da esterilidade comercial do processanmerito

térmico aplicado.

As lstss, apds serem recravadas, foram colocadss de forma
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equidistante do ponte central do cesto da autoclave, s=endo
moenitoradas as diferentes temperaturas ao longe do processo por
{(r) trés termopares rigidos Ecklund de baguelite difmetro 0,5 cm,
e comprimento 5,12 cm, para scompanhamento da temperatura da
autoclave {localizados no cestn, junto as latas, sendo gue dois
destes estavam dentro de latas sém fundo ¢ sem tampas -~ péra
prote¢fio mecénica dog mesmos - e um estava.saltu no gegsto); € b}

trés termopares colocados cada um em ums lats com amostra.

Congiveraran-ge oS tempos egspecificados o rlansjamento
axperiﬁental {(tabela 7, item 3.3) como tempo de Rall. Fez-sze
necessario, entio, cronometrar o tempu-de "come up” de cada teste
¢ se subtrair 42% desse valor, do tempo de Ball, 0 tempo obtido
por esats diferenga foi o tempo de processamento a temperatura de

Procengo.

No o final do resfrismento, quande ss latas estavam em torno de
40 C, elas foram armszenadas a temperatura smbiente para anédlises
posteriores, com excegdo daquelas com termc%aies, as qusis foranm
abertas e seus contetidos imediatamente corigelsdos a . -18 C em
Iragcos &mbar. Nas amostras destinadas para #s anfdlises de lisins
disponivel e de tiamina remanescentes foi injetado nitrogénio,

para garantir uma aimosfera inerte no interior dos frascos.
Para cadas combinagfio tempo x temperatura foi calculads o valor de

esterilizag¢8o do processo pelo Método Gersal (STUMBO, 1873>. A

area sob a curvs de letslidade x tempo foi caleculads usando-se a
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4rea sob 8 curva de letalidade x tempo foi caleulads usando-se a
Regra de Simpson, Para tanto foil coriade um prograng
computacional, FVAL4 (ver mpéndice 4), em lingusgem FORTRAN. O
Método Geral fol o escolhido devido a presenga de condugio e

convecesno dentro do produto enlatado.

3.5. DETERMINACAC DA TIAMINA REMARESCENTE APOS O PROCESSAMENTO

TERMICO EM AUTOCLAVE

Apés & asbertura das latses, ou descongelamento das smostras {(ver
item 3.4.8.), foram medidos o pH e efetusds a homogenelzagiao em
Virtis. Retirou-se, entlo, material para as ansdlises, em duplica-

ts, de tiamina remanescente como descrito em 3.2.1.

3.8, DETERMINRACEO DA LISINA DISPORIVEL APOS (O PROCESSAMENTO

TERMICO

0 procedimento empregado foi o mesmo do item 3.8., =86 que utili-~
zando o método para ansglise de lisina disponivel descrito em

3.2.2.

3.7.  DETERMINAGAC DO GRAU DE AMOLECIMENTO DOS GREOS DE FEIJAC
RESULTARTE DO PROCESSAMENTO TERMICO

A determinagﬁﬂ da textura foi realizada utilizando-se 8
metodologia detslhada em 3.2.3. apds trés memanss, PArsa gue o
contelido das lstas entrasse em equilibrioc. As latas foram entdo

sbertas & o3 grios drensadog. Ag anglises foram feitas en

duplicata, com amostras de 100 g cada uma.

83



3.8. OTIMIZACKEC DO PROCESSAMENTO TERMICO

UOs parfmetros wtilizados na otimizacBo do processamento térmico
do feijso enlstedo foram oz seguintss: (a) menor degradacHo
térmica da vitamina Bi(tiamins); (b} menor degradagfo térmica ds
lisina disponivel; (e¢) mmelecimento dos grios de feijlo (textufa
gatisfatdris ao paladar, conforme item 2.4.4.3). A restricgio
imposta, em todos 08 casos, foi que o0 valor de esterilizag8o do
processo seja no wminime superior 8 4 redugdes decimais do

microrganismo alvo da esterilizse®o (F >=14,8).

A tiamina fol escolhida como indice da severidade do tratamento
térmico; a lisins disponivel por ser o aminosdcideo limitante nos
cereais, como o arroz, com quem o feijfo é gderalmente consumido;

¢ a texturs por ser o fator de gqualidsde determinante na

aceitago do produto Tinal.

Utilizou-se o procedimento PROC RSREG do SAS para o caleulo do
nodelo Quadréticn ajustada e a o#cﬁo ridge para 8 sanalise do

caminho dos nmédximos.
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4. RESULTADOS E DISCUSSXQ
4.1. CARACTERIZACAC DA MATERIA-PRIMA

A matéria-prima (Phaseolns vulgaris L.) foi snslisada conforme o

exposto no item 3.1., no Departamento de Tecnologia de Alimentos
da Universidade Federal de Santa Maria (R8). 0§ resultado se

encontra na tabels 8.

0s valores médios encontrados estHc dentro do relatade pela

literstura: JACKIX (1878), MORAES & ANGELUCCI (18713 e ANTUNES &

SGARBIERI (1878).

TABELA 8 - COMPOSICEQ CENTESIMAL DO FEIJAQ CARICQUINHA (Phaseolus
vulgaris L.)

ANALISE TEOR(g%> TEGR{(g%b .a.>»
umidade 10,1
lipideos 1,1 1.2
proteinas 22,1 24,6
fibra bruta 4,4 4,8
carboidratos 58,3 BG,0
cinzas _ 3,0 3,3
Total 100,0 100,0

4.2. QUANTIFICACEO DE MICRORGANISHOS TERMOFILICOS PRODUTORES DE
ACIDEZ PLANA E DETERMINACAC DA PRESENCA DE B. stearothermephilus
NA MATERIA-PRIMA '

Nz tabela 8 apresentamos og resultasdos ds contagem de bactériag
produtoras de "flat sour”™. A média destas contagens esthé em torno

2
de 1,7 - 2 x 10 esporos/10 g de amostra. Como s 55 € pode
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peorrer o crescimento de "flat sowr” termofilico e "flat sour”
termodirico, as culturass que cresceram a3 55 C foram testadas
guanto zo crescimento & 65 €, de formas a elininsr 8 presengs dos
bacilos termodiricos. Os resultados deste teste de crescimento
estdo na tabela 10. HNote~se que a8 smostra 4 fol a gue apresentou
maior porcentagem de “flat sour” termofiliceo, pois das g4
cnlturas testadas, 41 {642} foram positivas ao crescimente. A
porcentagen média das culturas testadas positivas pars B.

foi de 31%.

2
Se levarmos em consideragio uma média de terméfiloz de 2 x 10 ,

31% deste valor correaponderia a 54,2 28poros de

10g de amostra. Se aplicarmos 4 redugles

decimais, esta populagfo ficaria reduzids a 0,008 sesporos/l0 g de
predute final, gque resultarias em 0,24 esporos/lsta (400 g de

amostra/lata).

Cabe indicar que nio existe padrio de "flat sour” reportado na
literaturs para este tipo de péodhto. (0 padriio mais proximo & da
HCA (Hational Canners Association) para smido adicionado enm
aslimentos enlatados, gue indiqa gite em cincoe amostras & médis ndop

'pﬂde exceder a 50 espores/10 g {SPECK, 1984).
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T&BELA 8 - QUANTIFICAGAD DOS MICRORGANISMOS CAUSADORES DE ACIDEZ
PLANA RA MATERIA-PRIMA (TEMPERATURA DE INCUBACKO= 55 C/48 HORAS)

TEMPO|A{CONTAGEM RO
{h) (MIFEIJAQ HACERADQ

1 Qi TRITURADO EM
{STLIQUIDIFICADOR

tCONTAGEM RO i
{FEIJAQ TRITU- i
i RADO EM MOINHO DE
; FACAS , SUSPENSO EH

i
i
I
1
i
E
{T}ESTERIL : 'SALMOURA 2% E |
{R! ! Xi1x FILTRADO EM GASE| X2
1A : {DUPLA ;
151 (UFC/10g) P (UFC/10g) | (UFC/10g) . (UFC/10g)
B a E a
48 1! 120 ; : 218 :
12! 128 : : 52 :
13! 108 ! 170,4 ! 328 ' 207,2
14! 192 ! ! 258 ]
15! 176 ; | 184 !
* § ot | I 1

X e X s80 valores médies dos valores das coluna a sus

1 2
esguerds, respectivamente.

TABELA 10- RESULTADOS DO TESTE DE CRESCIMENTO A 85 C, EM AGAR

BUTRIENRTE, DAS CULTURAS PRODUTORAS DE ACIDEZ PLARA

AMOS~ !N TOTAL DE CULTURAS| N DE CULTURAS COM ZCULTURAS COM

¥
TRAS | INCUBADAS {  CRESCIMENTO + | CRESCIMENTO+

Il 1 i

1 ] ]
1 54 : 21 ! 38,8
2 12 : 1 : 8,3
3 82 ! 20 : 24,4
4 ; 64 ; 41 : 84,1
5 48 ! 10 : 21,7

¥ ] ]

§ 3 i

4.3. DETERHMINACAO DOS "LAGS” TERMICOS ENCONTRADOS NOS TUBOS DE

VIDRG TBT

s “lmsgs"” térmicos svaliados nos tuboes de vidre TDT, conforme o

descrito no item 3.3.8., estfio expostos nz tabels 11. As médias
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destes “lags" para cads temperaturs sfo: 2,8 min (100 e 105 ();

2,4 min (110 C); 2,3 min (1153 C) e 2,2 min (121 C}).

TABELA 11~ DETERKINACADO DOS "LAGS™ TERMICOS DOS TUBOS TDT DE
VIDRO, USADOS FHA DETERMINACAOC DA RESISTENCIA TERMICA DO B

TENPERATURA | LAG 1 | LAG 2 | LAG 3 | LAG MEDIO

( € . (min) | (min) | (min) !  (min)

i i i F

H i L] ¥
100 12,3 12,8 | 2,B 2,8
105 L2,5 t 2,8 1 2,8 L 2,8
110 ' 2,3 1 2,4 | 2,8 L 2,5
115 2,2 {2,831 2,3 L 2,3
120 2,1 ro2,2 1 2.1 Co2,2

1 i ] 1

£ ] i J

Estes valores médinos forsm wutilizados na determinagio da
registénecia térmics do B, stearothermophilus, subtraindo-os dos
tenpos programados de aguecimento, correspondentes a cads

temperatura, no bsnho termostatizado.

4.4. DETERMINACEO DA RESISTENCIA TERMICA DO B. stearothermophilus
NO FEIJAQ

Como deserito no item 3.3.6., graficou-se inicialmenta, pars cadsa
temperatura de trabalho, o logaritmo do nimero de sobreviventes
pelo tempo de saguecimento correspondente (ver tabela iZ e grafico
.1). Obtiversm~se 1retas com coeficientes de correlsedio muito
sltos, de -0.881 a -0.887, excetuando-se por uma pequena porgio
cuarvilinea inicial, dindicada por valores de R na faixs de 1.87 a

2.24 (tabels 13).
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TABELA 1Z
RO FEIJAO MACERADD EM SOLUCEO SALINA 2%,

- RESISTENCIA TERMICA DO B. stemrothermophilus ¥3S 1518

RELACAC SQLIDO-LIQUIDC

i:4
TEMPERATURA | TEMPO | TEMPO CORRIGIDOx N
(C) i (min) | {min) ; {esporos/ml)
100 H 30 H 27,38 H 5,00E+5
; 120 | 117,38 : 3,00E+5
; 200 | 187,38 H 1,50E+5
A 280 ¢ 277,38 H 7.08E+4
! 350 ) 347,38 : 3,02E+4
105 : 35 1 32,41 ! 4,00E+3
i 85 ' 82,41 H 6,80E+4
1 155 1 152,41 H 2,00E+4
! 185 d 182,41 : 1,10E+4
¢ 215 ! 212,41 ; 5,20E+3
110 H 20 ; 17,55 i 2,00E+5
H 40 ; 37,55 } 3,00E+4
: 680 ! 57,55 H 8,00E+3
! 8@ ; 77,55 i 1,77E+3
4 g0 : 87,55 ; 7,80E+2
115 ' 08 H 5,74 ; 3,00E+5
; 15 ] 12,74 : 5, 10E+4
! 20 i 17,74 : 2,30E+4
! 25 H 22,74 : 8,B0E+3
H 30 d 27,74 : 3,00E+3
120 ' 08 3,87 : 1,10E+5
: 07 ; 4,87 i 6, 10E+4
R £ |5 ; 5,87 A 4,20E+4
v 08 " 6,87 H 2,8B0E+4
A 1 : 7,87 ! 1,80E+4
*Tempo corrigido= tempo total -~ "lag” térmico(ver tabels 11)
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0 inverso negativo dos coeficientes angulares de cada reta foram
considersdos come Tempos de Redupfo Decimal a cads temperatura e

encontram-se na tabels 13.

TABELA 13 - VALORES DO TEMPO DE REDUCAO DECIMAL(D) PARA O
B.stearothermophilus EM FEIJAO )
TEMPERATURA(CY. Dimin) CORRELACAO R*

100 282,58 -(3,8912 1,88

105 847,85 -0,38689 1,488

110 : 28,78 ~{3,84874 1,82

115 11,28 -0,8874 2,24

120 4,97 -, G987 1,67

¥R é a raz8oc entre a concentragfic pseudo-~inicial(extrapolaga da

regress8o linear da curva de sobreviventes) e a concentragie

iniecial real.

Jéd o valor z foi determinsdo pelo inverso negativo do coeficiente
angular da rets obtida plotando-se logaritmo D x Temperatursa
{Grafico 2). Este e ouptros parBmetros cinéticos enconiram-se na

tabela 14.

TABELA 14 - PARAMETROS CINETICOS DA RESISTENCIA TERMICA DO B.

stesrothermophilus FS 1518 EM FEIJAO EM SALMOURA 2%, pH 5.0
FAIXA DE : Dizicmin) | K ! z Ea
TRABALHO( C) ! ! (i/min} ! ( C) ! (keal/mol)
] ] ] ]
] i ]
100 - 120 | 3,6 1" 63086 | 11,4 | 82,31
T ] i- ]
i ] 1. ]
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GRAFICO 2

CURUA "FAMTASNA” TOT - B.Stearothermophilus FS1518
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Alguns valores oomparativos encontredos na litersturs estio na

tabsla 15,

TABELA 15 -~ DADOS ERCONTRADOS RA LITERATURA RELATIVOS A

RESISTENCIA TERMICA DO B, g&

AUTOR H ¥EIO DE ! D12t (min) | 2 H R

! SUSPENSED H : { Cy |

{ H : )

1 L] ] . I

I ] 1 ]
MATSUDA et | tampEo pH 7,0 : 5,10 ! 7.8 H 2,51
51.(1983) i 1¢(3.85-K.78) ! 1(0,60-5,01)

L] } 1 ]

+ i i 1
ENQCE (1854)] feijdo ; 4 ! 11.53 '

! ! : :
STUMZDI1873), ! 4 - 5 I 8 - g ;

} i i 1
PRLUG(1882¢)!s0l. salina com | 1,3 b 11.40 ! 1,18
{ilinhzgem | dextrose 5% H 1(9.3-12.1)1

BEDT H i t '

H agus : 4,0 i B4 ;

: : :(?;3“114'4):

) i i i

] ] { i

iscolugfio agquosa | 2,42 i i0,3 ; :

! dextrose 5% H ) } 1,18

i ] ] 1

¥ ¥ [ ]

{0z resultasdos por nds encontrados est8o muito proéximos dos
encontrades por ENOCE (1854), que também trabaslhou com feijdo.
PFLUG (188Z¢) determinon examente o mesmo valor de z (zx 11,40 C)

para o B. stearothermophilus em solugfio salina com 5% de

dextrose,

Comc & resiéténcia maior dos n#Ho patogénicos ¢ um fator
determinante no estabelecimentoe do processamento térmico
aplicado, wusaremos, como valor de esteriliza¢fo minimo aceitivel
{F) para o produto em guestio, o valor de 4 ReducBes Decimsis, o

que totaliza 14,8 min a 121 C. Considerando um valor de D de
121
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8;21 minutos para o . botulinum este tempo é equivalente a 60

redugdes do . botulinum.

4.5. ANALISE DA EFICIENCIA DO CONTROLE DE TEMPERATURA DO BANHO
TERMOSTATIZADO USADO NA DETERMINACAO DOS PARAMETROS CINETICOS DE
DEGRADACAQ TERMICA )

0 controle de temperafura do kit de dlec mostrou?se razoavel, com
uma varisg8o da temperatura nunca superior & +0,5 €, conforme
_ebserva—se na tabeia 18, csalculada com o empregoe do pacote
estatistico SAS, da S0FT CONSULTORIA. Os coeficientes de variagdio
detérminados pars cada temperatura forsm os sedguintes: a 110, 128

e 138 C o coeficiente de variacHo fol 0,3%; = 118 C foi 0,4% e a

144 C, 0,2%.

E importente ssalientar que ums vez encontrado o ajuste ideal parsa
o controle da tempersturs do bsnho e apds estabilizsglo desta
temperatura, os controles de temperatura n#o foram mais alterados

até que todas as amostras necessiriss fossem obtidas, a fim de

evitar variacdes na. carga térmica aplicada.

TABELA 16- ANALISE DA EFICIERCIA DO CONTROLE DE TEHPERATURA DO

EIT CINETICO EMPREGADO

] ]
e dsdos de temperaturs analisados. Estes valcres de

TEMPERATURA! N | MEDIA  |DESVIO PADRAC! VALOR | VALOR
¢ ¢y LG ! (o) IMINIMO( C)IMAXINO( C)
i t t 1 ]
¥ ] i i
110 | 33 110,1 H 0,38 i 108,5 ; 110,98
118 i 85 1 . 118,2 : 0,47 7 117,55 }1i8,0
128 {44 | 128,1 ; 0,38 i 127,3 ! 128,0
136 ¢ 55 | 1386,3 H 0,43 i 135,58 v 137,0
144 i 48 | 144,0 H 0,35 ! 143,35 i 145,0
1 i 5 1 t
1 1 i
d

H~ NHimero

temperaturs foram registrados com termopares no banho.
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4.6. DETERMINACKC DOS "LAGS" TERMICOS NOS TUBOS DE ACC INOX

0z wvalores dos “"lags” térmicos dos tubos de apo inox usados ns
avaliaglo da cinética de degradagfo térmica de nutrientes e fator

de qualidade encontram-se na tabels 17.

TABELA 17- DETERMINACEO DOS “LAGS" TERMICOS DOS TUBOS DE AGO
INO¥Y, USADOS NA AVALTAGEO DA CINETICA DE DEGRADAGAQ TERHMICA DE

NUTRIENTES E FATOR DE QUALIDADE

TEMPERATURA! LAG 1 | LAG 2 | LAG 3 | LAG 4 !LAG HEDIC|COEF.DE VA-
{ ¢} P (min)y | (min) | {(min) | (min) !} {(min) 'RIACAOX
] 1 ] ] ¥ ]

1 I ] t 1
110 '4,2(b1)13,9(b2){3,8(b3)}{2,7(bd)} 3,8 E 18,2
118 14,8(b1314,0(b2)13,4(b3>14,5(b2}] 4.2 14,8
128 {4,0(b1)14,4(b3)i4,0(b3)14,8(b1){4,1(b32]I
; " : : : 4,2 | 8,4
138 £3,8(b1)i3,8(b2313,0(b4)]3,4(b12i[Z,5(b3)]}
; ; ; ! ‘3,3 15,7
144 '3,8(b1)i3,8(bZ)!3,8(b3113,8(bH)) 3,8 | 3.3
i ] ¥ i ¥ ]
]

] 1 14 § ¥
{bn)Brago do kit cinético no qual foi colocado o tubo de ago inox

utilizado na determinacio do “lsg” térmico
[ J0utros valores do "lag" medidos, além dos quatro previstos no

planejamento experimental.

Ohserva-se que o8 "lags” teéermicos dos tubos de seo  inox  s#o
maiores do gue oz dos tubos de vidro {itém 4.4). Optou-se pelos
tubos de ago inox (ver figura %) devido & necessidade de se ter
ums maior gqguantidade de amostra para permitir as snalises de

tiamina, lisina disponivel e grau de textura spés os tratamentos

térmicos.
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4,7. DETERMINAGAZOC DA CINETICA DE DEGRADAGCAOC TERMICA DA TIAMINA EM
FEIJED EM SOLUCEQC SALINA 23

A degradagic térmica da tiamina no feijdo foi estabelecids
conforme o deserito no item 3.3.1. (s dados obtidos encontram-se
na tabela 18, e o grafico 3 corresponde & Curva de Sobreviventes
cu Curva de tiamina remanescente x fempo, s velores de D, com os

respectivos coeficientes de correlaglio estio na tsbela 18.

Bote—-se que para os maiores tempos programados, =3 cads
temperatura, nZo se obtiveram dados de tiamina remanescente

devido a limitag¢des de sensibilidade do espectrofluorimetro.
0 wvalor de Z foi ealculado como no item santerior e & Curvs

“Fantasma’ TDT esta representada no grafice 4. 0 resumo dos

parémetros cinéticos encontrados estd na tabela 20.
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TABELA 18 - CALCULO DA TIAMINA REMANESCEHNTE EM  FEIJXO

TERMICAMERTE PROCESSADO EM TUBOS DE ACO INCOX

_————— i — i kb

176,00; —-———-

TEMPERATURA | TEHPO! TIAMINA ; MEDIAx P TIAMIRA
{C) Y{min)} REMANESCERTE® } REMANESCENTE#H
¥ ] ] L]
i 1] ¥ [}
! iamostre llamostra 2! !
] ] ] 1 4
¥ L] 1 L] ¥
110 i {01 | 102,58 | 84,18 | (88,92) ;
: i H _ ; 91,89 H 0,5318
V283 ) 36,19 | 38,41 ! 37.3 ! 0,2158
i B42 | 18,21 | 14,78 1(14,13;15,84))
' : H H 15,74 ! 00,0811
¢ 800 | 8,358 | 6,45 | 8,40 H 0,0370
11248 | e j o A el S
; ‘ " ; :
118 ' [0} 97,84 75,87 | 86,68 ' {0,5015
b1z {1 38,89 | 38,85 | 38,87 ! 0,22585
o302 4 13,42 18,16 | 15,789 ! 46,0014
| 454t 12,84 | 2.88 |} 7,88 H 0,0461
| BOE | ———— ] e - ik
‘ ; : : :
128 V[0 g4,84 83,54 ! 89,04 ! 00,5183
B3 32,12 | 48,8 | 38,486 ! 0,2284
1120 ) 21,74 ¢ 17,3 ¢ 19,52 H 0,1130
¢ 200 | 5,71 | 8,61 | 7,68 ! 0,04433
280 T B it H ——— A
i ; H { t
138 P01 ¢ 107,2 Vo110,9 108,056 : 0,5025
7 31 % 32,12 | 31,22 | 31,87 ! 0,1832
boog2 Yy 21,74 12,56 1(18,52)17,84 | 0,1038
o922 v 13,85 | 12,88 | 13,30 ! 0,03882
V128 ) e b P me—— ] e
} E ] 1 1
144 V(o) ¢ 71,30 88,07 1(88,72;84,84)!
j : i : 83,51 ! 0,4833
115,18y 25,40 ! 38,18 ! 31,79 H 0,1840
136,377 Zg,88 | 10,74 ¢ 18,81 ! 0,1148
145,88) 11,82 | 11,41 1} 11,52 [ 0,06887
160,73} 6,52 | 4,31 4 5,42 ! 0,03138
i i ¥
: : ;

] 1 ]
anostra(feijfo em solugdo salina). No caso de

{x) ug 81/106 g de
terem sido efetuadas mais de 2 andlises, os resultados das mesmas
estio apresentados dentro de parénteses, junto com as médisas
encontradas,

{#) mg B1/100 g de feijdo b.s.

f31 0O tempo zero corresponde zo final do “lag” térmico (ver

tabela 17)
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BRAFICOC 4
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TABELA 19 - VALORES DO TEWPO DE REDUCAOC DECINAL(D) PARA A
DEGRADACAO TERNICA DA TIAMINA EM FEIJAO EM SALMOURA 2%
TENPERATURACCY | D(min) | CORRELACAD
¥ L]
1
110 ; 805,79 | 20,9955
118 : 440.37 !  -0,9978
121% : 329,77 !
128 : 187.80 !  -0,8887
138 i 83.84 ! -0, 9937
144 : 53.90 | -0.9928
' :

[}
¥Caleulsdo de scordo com a férmuls (1)
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Obgerve-se gque os coeficientes de correlacfo foram muito altos,
variando de 0,993 a 0,998, o gque confirms o fate da tiamins
seguir uma cinética de degradagfio térmica de primeira prdem. Este
resultado estd de scordo com o encontrado por FELICIOTTI &

ESSELEN (18573.

TABELA 20 - PARAMETROS CINETICOS DA DEGRADACAO TERMICA DE TIAMINA

EM FEIJAOQ PROCESSADO EM SALMOURA 2%

FAIXA DE D121 : ” 7 : Ea
TRABALHO( C) ! (min) ! (i/min) | (O t (keal/gnol)
4 ] 1 1
T19-144 1 3%8.77 | B,8837E-3 | 27,85 ! 55,416
: : : :

Uma cﬁmparacéo dos par@metros determinados neste trabalho com os
eitados ns literatura (tabela 2) indics qQque os valores s8o0
coerentes. Note-se que os dados encontrados na literatura
relatives a perdss de vitaminas hidrossoliveis muitas vezes ndo
trazem 8S condieBes de processamento bem definidas, e sabe~-ze gque
mesmo pequenss wmodificaples podem influenciar profundamente o
contetdo das vitaminas. Além disto; aos cdleulos sfo baseados em
dados compilsdos de diferentes fontes, onde uma maior variag#o
esti envolvide devide a diferengas nas caracteristicas do

moterial cru e diferentes métodos snaliticos empregados.
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4.8, COMPARACXO ENTRE O CONTEUDO DE LISINA TOTAL E LISINA
DISPONIVEL, NO FEIJEO CRU, PARA VERIFICAQAO DA ADEQUABILIDADE DO

METODO DE RUIZ (1885) PARA O FEIJAO

0 valor do contetido de lisina total no feijfo cru foi determinado
por meio de um sminograma e comparsado com ¢ velor da lisina

disponivel, também do feijfo eru, determinado pelo método do THNBS

(RUIZ, 1885},

Encontrou-se uma variagio entre os resultados de 4,805%. A média
das duplicatas do aminograma resnlipn em 5,02 ¢ 1isina/100 g de
proteina (spéndice 2) e 4,70 g lisina disponivel/100 g de
proteins pelo método com TRBS. Em face do erro experimental
assunide de +5% esta diferengs nfo fol considersda significativa,
indicando 8 efetividasde do método utilizado para determinar a

lisina disponivel no feijfo.

4.9. CINETICA DE DEGRADAGAD TERMICA DA LISINA DISPONIVEL KO

FEIJAO

A smostra crua (gr¥os de feijfo), com 13,58% de umidade, apresen-

ton 20,3% de proteina , e 5,52 g limins disponivel /100g proteina.

Na tabels 21 estlc relacionados os valores de lisina disponivel
ramanaécentas.apéa a splicac¢fo do tratamento térmico - diferentes
tempos em cads uma das temperaturas de trabalho: 110, 128, 138 e
144 ¢ -, os respectivos valores de retengdio médios, bem como 08

coefientes de variagéo.
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No grafico 5 encontra-se graficado o jogaritmo da lisina disponi
vel remanescente peleo tempo de aguecimento, en cade ums das
temperaturas de trabalho. Os valores de D obtidos estio na tabels
22. No grafico B estfo plotados os velores de D versus tempers

turss de aguecimento. Os parBmetros cinéticos estfio reunidos na

tabeln 23.

TABELA 21 ~ CALCULO DA LISINA DISPONIVEL REMANESCENTE EX FEIJAO

TERMICAHENTE PROCESSADOC EM TUBOS DE ACO THNOX

HEDIA
(mg lisina disponlvel/
100 g smostra b.as.)}

TEMPERATURA !TEMPO| LISINA DISPONIVEL
{¢) ' (h) | REMANRESCENTE*

amostra 1!amoztra 2
1

:
ll
]
1 i
110 6] | 87,92 ! 71.68 ! 89,80
18 . 57,42 ; gg,%g i 2;;22
52,751 51,28 ! 85, . :
175,121 40,80 | 44,16 ! 42,48
E 3 e . — i e o e e e
E : : 5
128 1767 169,14 | 86,77 63,11
B .
5 1 3 1 ¥ ] F
| 9.88] 62,33 | 62,83 | 62,58
{13.50! 60,02 | 60,33 ! B0, 18
{18.48! 54.66 | 53,48 ! 54,08
1 [} i 1
3 i H
136 \"T07 | 64,45 | 87,86 | 66,21
| 1.53) 81,11 | 61,48 ! 61,30
BECE CENE C R
. 4,88( 49,76 | 50,14 ! ,
\ §.18) 48,21 | 48,48 | 48,34
1 1 ¥ i
I 1 3
144 \T07 | 62,56 | 80,87 ! 61,48
{ G.B5! 80,05 | 51,72 ! 55,88
| 1.93! 55.88 | 52,37 ! 54,13
i 2 581 43,71 | 39,67 ! 41,89
i 3,231 36.89 | 37,78 | 37 34
i 2,28 34,76 ! : 34,78
1 ] 1 i
i ] ]
(%) mg lisina disgénivel}laﬁ £ amostra b..s.

{01 O +tempo zero corresponde ao final do  “lag” térmico {ver

tabela 17).
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GRAFICO 5

CINETICA DESTRUICAD TERNMICA LISINA DISPONIVEL
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LEAFICO 6

CURUA "FANTASHA” TBT - LISINA DISPONIVEL
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TABELA 22 -~ VALORES DO TEMPO DE REDUGCAC DECIHAL(D) PARA A

DEGRADACAOC TERMICA DA LISINA DISPORIVEL EM FEIJAO EM SALMOURA 2%

TEMPERATURA(C ; D{hy ¢ CORRELACAO

] ]
¥ ¥

110 i 385,84 H ~-0,8876
121% ' 178,1; §

128 i 185,77 H -{, 8801

136 i 43,386 : -0,9947

144 i 16,25 : -0,8586
1 1
i

]
*Caleulado de mcordo com a formula (1)

TABELA 23— PARAMETRDS CINETICOS DA DEGRADACAD TERMICA DE LISIRA

DISPONIVEL EM FEIJAO PROCESSADO EM SALMOURA 2%

FAIYXA DE D12i¢hy ! k I A : Ea
TRARALHO( C) ! L (1/min) ! € C) ! (keal/gmol)
3 I3 | i
110-144 \ 173 62 | 2.2240E-4 | 26,00 | 27.32 2
I 3 3 3
| E 1 1

4 concentragdo de lisinm disponivel remanescents apds os  tempos
de “lag" térmico, & coada temperstura, foram tomados oComod
concentrapio inicial, neste estudo cinético. Observou-se gue tais
valores eram significativamente menores qué o encontrado pars ©
feijfio cru {(cerca de 45X s menos)T 'Ista 34 poderis ser previsto
congiderando que, no griop pré~trat&d0 hidroternicamente, o
reagente tem um poder de acegso maior do que na matriz do grio
eru. Este fato pode ser corroborado pelas chservacdes de outros

pesquisadores (WOLF et al..1881; THOMPSON et al., 1878 e JOKINEN

et al., 1876).

Poderia se pensar sinds one, na determinagHo rotineira de

aminoécidos bisdisponiveis em grios, sejsn conveniente um
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tyatamento hidrotérmico incipiente prévio, simulando as condic¢des

da fese "lag", como forma de se obter valores mais proximos do

real,

Kfoc tendo sido encontrado outro estude realizado de forma
semelhante em feij8o, n8o é possivel = comparagfc dos dadbs
ohtidos com os ds litersturs consultada, uma vezZ que varios
fatores como mal, atividade de agus, pH, tipe de proteina, e
tipo de agicares envelvidos exercen grande influgncia no teor de

lisinsa disponivel.

0 valor de Z determinado mostra-se compativel com os encontrados,

was D121 2 bem superior.

Conforme se verifics no grafico 5, s degradagéo térmica da lisins
digponivel segue uma cinética de primeira ordem, embora ndo seja
maito termolébil, sassim s8o necessarias 172,8 horas pars Causar

ama redugfio decimal ns concentraclo de lisina disponivel.

Fiecs claro gque =8 destruipfo térmics da ligina na proteina do
feijdo ¢é menos critica do que se espers, segundo ¢ apurado da
literatura genérica. Isto vem a confirmar o ohaervado por AMAYA-
FPARFAN et al. (1878) com relagfio & reagéo dos grupos o—amninos da
fenilalanina B , glicina A e o grupo £-smino da lisina B ds

1 1 _ 28
insulina.
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43D, CINETICA DE AMOLECIMENTO DOS GRAOS DE FEIJAC

Ha tsbels 24 estio discriminados os valores da forgas méxima de
cisalhamento (1bf/g) aplicada a cads amostra na Prensa de
Cisalhamente Kramer, a respectiva forgs média (1bf/g) e o
coeficiente de wvariasgfio, em X. 0Os coeficientes de wvariagio
encontrados estdo entre 0,8 e 10,3%, o que indica gue, mesmo
psando-ae émﬂstras peguenas {10 g€), obtiveram-se resultados

satisfatdérios, com boa reprodutibilidade.

Grafi?ande—se o logaritmo da forga maxima de cisslhamento
aplicada pele tempo de aguecimento, para cada  temperatura de
tyabslho - 110, 118, 128 e 136 C ~ determinou-se o valor D nestas
respectivas temperaturas, como £ mostrado no grafico 7 e tabels
25 Com estes valores construiv-se o grafice 8, do log D pels
temperaturs, de onde se retirou o valor Z para o amolecimento dos
grios de feijfo. Os parfimetro cinéticos extraidos dos gréficos 7
e 8 estfo relacionados na tabels 26. A 144 C ndo foi possivel se
obter dados significativos devido a0 excessivo smolecimento dos

grios em todos os tempos empregsados.
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) _ BRAFICO 8 _
CURUA "FANTASHY TOT-RMOLECTMENTD DE GRAGS DE FELJAC
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TABELA 25 -~ VALORES DO TEMPO DE REDUCAQ DECIMAL (D) PARA A

CINETICA DE AMOLECIMENTO DOS GRAOS DE FEIJAO QUANDO AQUECIDOS EM
SALMOURA 2%, EM REATORES DE AQO INOX

TEMPERATURA(C) H D{min) H CORRELACAD
] ]
t ¥
110 i 347,20 H -0, 8482
118 H 138,91 ; ~0,8000
121% ! 101,87 §
128 : 48,389 : ~{, 8307
136 ! 18,50 ; -0, 8572
i Il
i ]

* Calculado de acordo com s féormuls (1)

TABELA 28 ~ PARAMETROS CINETICOS DO AHOLECIMENTO DOS GREOS DE
FEIZZO TERMICAMENTE PROCESSADOS EM SALMOURA 2%

FATXA DE ! p1z1 ¢ k f Z ! Ea
TRABALHO( Cy ! (min) | (1/min) A G 03 ! (keal/gmol)
] ] ] §
1 | § ]
110~-144 i 101,87 2,2807B-2 ! 20,84 |} 34,417

Analisgndo~sa os gréficos 7 e B, caracteriza-se a cinética de
amolecimento dos grio de feijic como marcadamente de primeirs
ordem, o que ¢ confirmade por vérios autores: BOURNE (18723,

SAGUY & KAREL (1880), VAN BUREN (1879) e RAQ & LUND (18988).

Para comparar o valor Z do mrmolecimento do feijfo determinsdo com
o que QUAST & SILVA (1877b) encontraram, procurou-se seguir a
mesma metodologia dgue eles. Para tanto, graficaram~se as
combinagdes de tempo e tempersturas de sguecimento que dessem =2
mesma texturs. Escolheram~se, sntio, 5 graus de cozimento: 1,5;
1,6; 1,7; 1,8; 1,8 e 2,0 1bf/g e, por substituiefio destes valores
nas equagles obtidas do grafico 7, encontraram-se os tempos de
aquecimentp necessdrios, a cads temperatura. O grafico § & o
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resultante da aplicag#io dests metodologia.

Segundo QUAST & SILVA (1877b), o valor de 2Z encontrade foi
20,64 C; enquanto que neste trabalho, os valores encontrados para
os diversos graus de cozimento foram levemente diferentes, com um

valor médio de 18,268 C e coeficiente de variagfce de 2,2%.

Conforme se observa na tabela 2, o8 valores dos parimetros
cinéticos est8o de acordo com o encontrado na literatura para o

feijfo.

4.11. DETERMINACEC DO PONTO FRIO DAS LATAS

A determinagfic do ponto frio das latas com feij#o em salmours 2%
se baseou nos valores de fh obtidos usando-se o programa MFI

adaptagiio do MFIJOT desenvolvido por MASSAGUER ¢1883).

As latss com termopai a 4,58 em do fundo tiversm valores de fh de
2,87; 2,80 e 3,50 min (média= 3,06; CV= 12,58%); para as latas
com termopar a 1,38 em do fundo foram 2,37; 2,08; 2,48 min
(média= 2,30 e CV= §,47%); e para aquelas com termopar a 2,98 om
de  fundo  obteve-se 4,78; 3,38 e 3,65 min (médis= 3,93 ; C¥=
19,23%). Obhserve-se gque, como os coeficientes de variagso S50
altos e os valores de fh nlo diferem muito entre si, fics dificil
precisar a loealizagfio do ponto frio. Optou-se, entia, pels
localizag8o =2 2,88 cm do fundo ds lata, por ser seste o msior
valor e pelo conhecimento ds exist&ncia de dois mecanismos de

transferénecila de calor no alimento: conducso s conveogio
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4.12.  DETERMINACKO EXPERIMENTAL DA PORCENTAGEM DE TIAMINA

REHANESCENTE APOS O PROCESSAMENTO TERMICO EM AUTOCLAVE, SEGUNDC O
PLANO EXPERIMENTAL EST&BELBCIDO

Os wvalores das concentragdes de tiamina remanescente ap6s 08

diferentes tratamentos térmicos estfio especificados na tabels 27.

TABELA 27 - CALCULO DO TEOR DE TIAMINA REMANESCENTE EM FEIJAQ
APCZ .0 PROCESSAMENTDC TERMICO EM  AUTOCLAVE (CB  =0.11mg/100g

amostra b.s.)

N | TEHPERATURA | TEMPD ' TIAMTANA REMANESCENTE POV
; { ) i {(min) ! {ug tismina remanescente )
: H ; 100g smostra bh.g.) !
: H {AMOSTRA 11 AMOSTRA 2! HMEDIAx H
i I i 1 H i
I ) 1 ] H I
6 | 121 { 55,7 y 68,78 | 72,83 169,8B8(82,82)! 8,2
2 121 ! 65,7 !ogB,78 !} B3,37 [89,08(B2,113! 0,8
= 121 ! 58,7 i 65,83 | 87,81 (8BB8,82(50,80)! 2,1
4 | 121 } Bb5,7 v 71,11} 87,83 |89,47(B2,48)! 3,3
5 | 121 i 55,7 i 68,70 | 89,88 |88,33(81,44)! 3,4
13 121 i 85,7 i 71,54 ] 78,38 |74,98(87,40)! 8,4
i8 | 121 ! 55,7 v 11,30} 77,22 0 174,2B(BB,77)! 5,6
11 ¢ 121 1 Bs,7 i BD,20 | 74,40 177,35(89,58)! 5,3
14 | 121 bO17,2 v 71,30 79,24 175,27¢(67,88) 7,4
a3 126 i BZ.,8 P 33,58 | 30,62 132,10(28,88)! 8,5
7 128 V27,8 y 45,43 | 50,05 147,74(42,98)! B,8
8 i 118 i 27,8 ; B88,85 | 83,85 [88,85(78,08)! 4,8
10 ! 114 i 85,7 i 891,73 1 84.07 182,90(83,53)! 1.8
15 | 118 i 82,8 i 87,50 | 83,50 [55,50(48,80)! 5,1
1} 128 7 88,7 i 40,51 | 38,17 138,84(35,82)) 2.4
2 | 121 I 83,7 7 49,87 | 43,07 144,47(39,98)! 4,4

1 t ! ’ 1 ] 1
§ 1 ] 1 1 §

Estes dados foram analissdos como respostas a variacio de tempo e

temperatura utilizando o MSE.
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4.13. DETERMINACAO  EXPERIMENTAL DA PORCENTAGEM DE  LISIHA
DISPONIVEL EM PEIJAOC BEM SALMOURA, APOS O PROCESSAMENTO TERMICC EM

AUTOCLAVE

Oz valores da lisina disponivel remanescentes, o5 seus valores
nédios e os respectivos coeficientes de variagio estfio reunidos

na tabels 28. Observe-se que p coeficiente de variagsdo entre as

analises fol bem pegueno,

TABELA 28 - DETERMINACEO DO TEOR DE LISINA DISPONIVEL EM FEIJAC
EM SALMOURA 2% AP(QS PROCESSAMENTC EM AUTOCLAVE VERTICAL

¥ ! TEMPERATURA | TEMPO ! LISINA DISPONIVEL ! CV
! ( ¢ ¢ (min) ' {mg lisins dispon ivel/ V(%)
! i ' 100g smostras b.s.) :
t ! PAMOSTRA 11AMOSTRA 2! HMEDIA '
L] ¢ ] ] H 1
] H L] ¥ H
5 ! 121 I 55,7 ! B7.48 P B3.84 ! 85,88 E 3,9
12 ! 121 t 55,7 ! 56,04 ! 58,30 ¢ 57,87 4,0
3 | 121 i 55,7 ! 64,03 i 72.54 ! B8.28 1 B,8
4 ! 121 ¢ 55.7 | 87.8Y | 87,88 ! B7,88 ' Q,0
5 1 121 + BE,7 P 52,78 i 80,78 ! 58,79 i 8,9
13 4 121 1 55,7 PR3,80 i B5,34 i 54,58 i 2,0
18 |} 121 P 55,7 ! B8,54 ' B3.09 ! 85,81 7 b.8B
11 | 121 bR, 7 tD8,45 i 688,21 i B3,83 bog,7
14 | iz21 i 17,23 ! 83.B3 ! 88.34 ! 85.98 i 3,8
g | 1286 i BZ,58 ) 55,10 i 56,87 i 55,88 12,0
7o 128 v 27,868 1 57,28 ! B2,17 PRy, 71 W -
8 i 119 » v 27,8 ! 58,78 58,15 ' 58,88 1 1,9
16 114 7 55,7 \ 66,83 ! B5H,07 I BB,00 i 2,0
i5 |} 119 i 82,8 7 B0,26 v 57,02 i bB,64 i 3,8
i 128 i 55,7 ' 63,08 - | b8,72 i 81,38 7 3,8
24 121 83,7 7 55,38 ! 55,38 ! 85,38 i 1,0

-

¥
1

-

4.14. DETERMINACZO DA TEXTURA DOS GRAOS DE FEIJEG APOS
PROCESSAMENTO TERMICO

Na tsbela 29 est8o relacionados os valores encontrados para sas



forgas necessariss para comprimir e cisalhar os grios de feijio
na prensa de cisalhamento Kramer, as quais sio utilizadas como
indica¢do do gran de amolecimento (texturs), os respectivos
valores médios e coeficientes de variac8o de cada duplicata,

Ubserve-se que og coeficientes de variascdo s8c peguenocs.

TARBELA 28- DETERMINACEQ DA TEXTURA DOS GRAQS DE FEIJAD APOS
PROCESSAMENTC EM SALMOURA 2%, EM AUTOCLAVE VERTICAL

N |TEMPERATURA| TEMPO | TEXTURA C ey
;0§ (min) | (1bf/g) eSS
H ] 1 I I 1
§ H t t I |
: i 'AHOSTRA 1 jAMOSTRAZ | MEDIA |
] 1 ¥ L] f i
i ! H § § 1
5 | 121 \ 55,7 | 0,81 | 0,86 | 0,83 3,8
12 1 121 ! 55,7 ! 0,66 | 0,88 | 0,87 ! 3,0
3 121 \ 55,7 ! 0,886 | 0,92 | 0,94 L 3,2
4 121 ' 55,7 | 0,90 | 0,87 ! 0,88 L 2,3
51 121 | 55,7 ! 0,80 | 0,75 | 0,78 P 5,1
13§ 121 ‘ 55,7 ! 0,68 | 0,87 | 0,88 1,5
18 ! 121 ' 55,7 ! 0,72 i 0,57 | 0,84 ! 15,5
111 121 \ 55,7 ! 0,54 | 0,78 ! 0,68 27,3
14 | 121 ' 17,2 ! 1,28 1 1,23 ! 1,26 P32
9 ! 126 1 82,6 ! 0,81 | 0,88 | 0,83 3,8
7 1 128 \ 27,6 } 0,88 ! 0,96 ! 0,87 Po2,1
g8 | 119 t 27,6 { 0,83 } 0,98 ! 0,96 ) 4,2
1000 114 { 55,7 1 0.81 ! 0,87 | 0.B4 14,7
15 ¢ 119 ! 82,6 ! 0,83 | 0,96 | 0,94 L2,1
1) 128 , 55,7 | 0,86 | 0,90 ! 0,93 t 4,3
2 ¢ 121 ' 93,7 | 0,88 | 0,87 ! 0,81 ! 6,8

k ] | i
t t L ] i kS

0 limite de forgzs méxims (dureza do grﬁo) que determina a8
palatabilidade do feijfo, ou limite de "eating-soft”, &, segundo
QUAST & SILVA (1977a,b), 2.5 1lbf/g. Observe-se que todos os
valores estic abaixo deste limite, o que caracteriza feijdles

sceitaveis do ponto de vista ds texturas,



4.15. CALCULO DO VALOR DE ESTERILIZACEO (Fp) DOS DIFERERTES
PROCESSAMENTOS TERMICOS EM AUTOCLAVE

Apés o término de cada um dos processamentos térmicos foi
crleulade o valor de esterilizaglo como descrito no item 3.4.86.
Az temperaturas utilizadas no cédleulo foram obtidas das leiturss
dos termopares colocados no centro geométrico das latas. Os

valores de esteriliza¢fio obtidos estio ns tabela 30.

TABELA 30 - VALORES DE ESTERILIZAGEO CALCULADOS A PARTIR DOS
NDIFERENTES TRATAMENTOS TERNICOS APLICADOS AD FEIJEQ ENLATADO,

UTILTZANDO-SE A REGRA DE SIMPSOR

1
Foi efetnado o teste de eaterilidade comercial a 37 e 05 C  pars

TEMPO(min) | TEMPERATURA( C)| Fp(min)

! DA AUTOCLAVE |

§ ]

4 ¥
55,88 | 121 ! 54,69
55,69 | 121 : 51,17
55,69 121 : 52,81
55,88 | 121 ! 51,33
55,68 | 121 : 51,44
55,89 | 121 : 51,73
55,68 121 : 51,49
55,68 ! 121 : 58,06
17,23 | 121 : 17,41
17,23 | 121 : 17,48
17,23 | 121 ! 18,55
82,56 ! 1286 ! 199,57
82,56 | 126 : 200, 95
27,56 | 1286 1 71,87
27,56 ! 119 : 16,47
27,56 | 119 : 18,22
82,56 | 119 : 150,86
82,56 ! 119 ! 150,40
55,68 | 128 ! 202,07
55,69 ! 114 ; 14,17
55,69 | 114 ! 14,83
83,69 | 121 : 200, 67
93,69 | 121 : 200,67

¥ ]

i

todos o8 bratamentos térmicos aplicados e ndoc houve sbaulsmento
de nenhuma smostra e nem salterag¢do de pH, © gque comprova =&

eficidneis dos processamentos do ponto de vista microbioldgico.
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4.316. ARALISE DA EFICIERCIA DO PLARO EXPERIMENRTAL UTILIZADO

(0 planc visava a realizagBo de um planc experimentsal central
composto nas varidveis tempo e temperatura. Escolhidos os camnpos
de variagd3o dos fatores (tempo de 17,2 e 83,7 minutos;
temperatura, de 114,2 a 128,0 C); é construgio do plano exigls s
atribuiclio de pontos & escala -1,4142; -1; ©; 1; 1,4142. Por
problemas de estabilizagdo ds temperaturs, um does pontos,
correspondends a8 ~1 em temperatura; foi fixado em 118,1 C; em ve:z
de 116,1 C. © erre foil encontrado somente depois de obtidos os

pontos experimentais.

Para se determinsr se 8 perda de eficiéneia do planc foil
aprecisavel e qguals as propriedades que foram prejudicadas, e enm
que intensidade, wutilizou-se o nétode desenvolvido por CARV&LHG

(1882) para estudo de modelos lineares.

0 estudo das propriedades de um modele linear depende, semplre,
dog espagos associados mos vetores-coluns e aos vetores-linhas ds
matriz do modelo, X. O método emprega 8 decomposigdo em valores
singulares (DVS) da matriz. A varifncias de guslquer fungfe linear
{(estipdvel) dos parfmetros pode ser decomposta em componentes
sssociados &8 diregdes (ortogonais) das colunas da matriz V da

bvs de X.

Ao se observarem &as natrizes das deconposigles em valores
singulares do plano usado e do plano central composte proposto
(apéndice 3) nota-se gue sio segmelhantes nas dire¢des dadas, com

gngulos entre si variando de 5 a 18 wminutos, © gue pPIrovocE
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pequenas entre og dois planos. Pars finalizar temos cgue apenas en
uma direcSo a varifincia dobra (o desvio padric auments 40%). Isto
justifica o emprego dos resultados, excluindo 8 necessidade de se

refszer o ponto experimental.

O0s echéleulos Fforam feitos com a rotina IML do sistema SAS, Os
cédleulos referentes 4 splicacio deste método estdo no apéndice

3.

4.17. ARALISE DA APLICACZD DO METODO DE SUPERFICIES DE RESPOSTA
(HSR) NA  MAXIMIZACKO DA RETENCEO DE TIAKINA EM  FEIJAO

TERMICAMENTE PROCESSADO

ODs dados percentusis de tiamina remanescente encontrados no item
4.11. foram submetidos & um sjuste de polindmio de segundo grau,
completo nas varigveis independentes, tempe & temperatura,

através do Hétado de Superficie de Resposta (HSR).

Analisando-se o modelo obtido temos gue:

{1} O teste de ardsquabilidade do ajustamento resuliton em um nivel
de significgncia p=0.53, indiecando que © modele representa 0S8
dados de forms satisfatdéris. Rsﬁa £ato tsmbhém é confirmado pele
valer do coeficiente de determinacio, Rz; mostrando que 97% de

variagio na resposta é stribuida aoc modele e nBo & erro

nleatdéric (ver tabela 31);
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TABELA 31

- DETERMINACAO DO EFEITO DE TEMPU

E TEWPERATURA KA

RETENCEZO DE TIAMINA WO FEIJAQ - ANALISE DA SUPERFICIE DE RESPOSTA

Coding Coefficients for the Independent Variables

Factor

TEMPO(min)
TEHPR{ C)

Regression

Linesar
Quadratic
Crossproduct
Total Regres

Regidual

Lack of Fit
FPure Error
Potal Error

Parameter

INTERCEPT
TENPO

- TEHPR
. TEMPOXTEHFO

TEMPR¥TEHPO
TEHPR*TEMPR

Subtracted off

55.480000
121.100000

Divided b

38. 230000
6.800000

Response Surface for Variable TIAMIBA

Response Hean

Root MSE
R~Square
Coef.

Degrees
of
Freedom

L5 e I D

=

Degrees
of
Freedom

3
7
10

Degrees
of
Freedonm

A

of Variation

Type I Sum
of Squares

3027.081384

298.022237

42.312240
3387 .385870

Sum of
Sguares

26.388805
81.040200
107.428105

Parameter
Estimate

-813,3634863
~-3.4868787
Z21.5403R08
-0.007880

0.032878
-0.111383
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58. 703750
3.277838
.86891
- 5.5834
R-Sguare F-Ratio
0.8711 140.89
G.0858 13.871
0.0122 3.939
g.9681 82.881
Mean Sguare F-Ratio
8.,798302 0.780
11.577171
10.742810
Standard T for HO:
Error
772.514213 ~1.182
2.027284 -1.,725
12.R82183 1.712
0.001580 -5.018
0.,018587 1.885
0.051531 -2.161

¥

Prob > F
0.0000
Q.0013

0.0753
0.06000

Prob > F
0.5813

Parameter=0 Preb > T}

.2644
L1153
L1177
.800s
L0753
.0580

Dooooo



continuagio

TABELA 31 - DETERMINACKO DO EFEITO DE TEHPG E TEMPERATURA NA

RETENCEO DE TIAMINA NO FEIJAQ - ANALI

SE DA SUPERFICIE DE RESPOSTA

Parameter

INTERCEPT
TEMPO

TEHPR
TEMPOXTEHPO
TEMPRXTEHPD
TEXMPR*TEMPR

Degrees
of Sum of

Factor Freedom Sguares

TEHPO 3 1132.505488
TEMPR 3 2164 .838074

Parameter

Esztimate

from Coded
Data

84.055968
~15.306341
~24.,930805
~11.883553

8.672857
~5.302838

Mean Sgusare F~Ratio Prob > F

377.501833 35.140 0.0000
721.632858 87.173 0.0900

0 modelo guadratico obtido foi:

2 2

y= B4.068 - 15.31X1- 24.83X2 -~ 11.68X1 + 8.87X1X2 ~ 5.30X2 (38)

onde : X1 - Varisvel independente (tempo);

¥2 - Varidvel independente (temperatura);

(2y Todog o5 termos - lingpares, gquadriticos e produto eruzado -

do modelo guadratice sdo significantes (ver tabela 31), unms vez

que todos apresentaram niveis de significéincia baixos. Assim,  ©

modelo adequado & o quadrético completo;
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{3) (s graficos de analise de residuos da tismina (Xtiamina
experimental mencs a Xtiamina predits pelo modelo) versus tempo
- grafico 10 - e versus temperaturs - gréafico 11 - mostram apensas
nma variascfdoc aleatdéris, sem qualquer comportamento tendencioeso,

demonstrando gque o ajuste fol satisfatédrio;

GRAFICO 10 - TIAWINA: ANALISE DE RESIDUOS
Plot of RTIAMINAXTEMPQ. Legend: A = 1 obs, B = Z obs, etc.
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ROTE: 1053 obs had missing values.
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GRAFICO 11 - TIAMINA: ANALISE DOS RESIDUOS

Plot of RTIAMIBA¥TEMPR., Legend: A = 1 obs, B = 2 obs, etec.
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NOTE: 1053 obs had wmissing values.

{4) Fol feita uma analise canbnica (tabela 32) do modeln psara
determinar o valor predito da fungdo no ponto estaciondrio. De
acorde com esta andlise o autawvélor associade & temperaturs
{13,87) €& bem superior ao _relscionadc com o tempo (3,11)
mostrando gque a tempersturs tem um efeito preponderante sobre o

tenpo;
(%) 0 modelo ajustado também pode ser escerito na forms candnica:

$= 132,60 ~ 3.10% - 13.8BX (38)
] 2
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onde:

X = 0.45[x - (=2.20)7 + 0.8B8x ~(~4.15)1 (40)
1 ic 2¢

¥ = 0.88[x - {~2.20)] - 0.45[x -(~4.,15)] (41)
2 ie Ze

sendo X% e X 08 pontos da origem dos eixps originais, =em =&
ic Z2e
rotagio e translacio.

A resolugBo deste sistema de eguacdes permite determinar pontos

para desenho dos novos eixos.

TABELA 32 - DETERMINACKO DO EFEITO DE TEMPO E TEHMPERATURA NA
RETENCEO DE TIAMINA RO FEIJAD - ANALISE CARONICA DA SUPERFICIE DE

RESPOSTA (BASEADA NOS DADOS CODIFICADOS)

Critical Value

Factor Coded Uncoded
TEMPO{min) ~2.198588 -28.5881937
TEMPRC Cy -4, 148562 82.474820

Predicted value st staticnary point 132.585828

Eigenvectors

Eigenvalues TEMPD TEMPR
-3.105570 0.452001 0.849z2018
~13.880821 0.882018 ~.452001

S5tationary point is a maximum.

{(8) 0 ponto critico da superficie ajustads ocorre bem fora ds
regifio experimental. Porém, nossa asndlise deve restringir-se mo

campo experimental selecionado devido &8s limitsedes impostas pelo
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valor de F e pela textura. Este espasgo 6 apresentado no gréafico
13, As superficies de contorne foram estabelecidas para

porcentagens de retengfo de tiamina com incrementos de 10%.

(7)Y Como nic pdde ser determinado ¢ Stimo da fungfo dentreo do
campo experimentsal calcularam~se.ns néximos em cada dist8ncisn
fixsda do centro do experimento, isto g, tragou-se o caminho dos
méaximos para ajudar na tomada de decisBes (ANALISE DE RIDGE). Na
tabela 33 estfo os valores cslceulados da porcentagem de tiamina
eatimadsa pelo modelo nos pontos correspondentes sog ralos
codificados, com incrementos de 0,025 . O desviec padrfo tambénm é
indicadoe. O gréfico 12 mostra o camiﬂhﬂ de retenglo Atima, sendo
que os eixos sHoc os tempos e temperaturas estimados na andlise de
ridge. 0 grafico 12 é de grande utilidade pratica: Para cada
tempo, tira~se & temperaturs que corresponde a um méaximo de
retencio de tiamina, pars aguelas condigdes, e vice-versa. E

interezsante se observar que, no ridge, a curva de retengio

méxima de tiasmins é uma rets (tabela 33).
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TABELA 33

RETENGAO DE TIAMINA

TIAMINA

- DETERMINACAKC DO EFEITO DE TEMPO E TEMPERATURA HA

- RIDGE ESTIMADDO PARA VALORES HAXIMOS DE

Coded Radius

g
. 025000
.030000
.B75000
. 1000800
125000
. 150000
. 175000
200000
. 225000
. 250800
. 275000
300000
- 325000
. 350000
. 375000
.400000
.425000
. 450000
475000
. 500000
. 525000
. 558000
-575000
LB00000
.B25000
. 850000
. 875000
. 700000
. 725000
. 750000
. 775000
. 800000
.825000
. 850000
.B75000
. 800000
. 925000
. 850060
. 875000
. aagooo

HMOoOOODOoOOOODOQOOOODOoOOOOOOLOOOOOOCDOOOOOODCS

Estimated
Regponse
{%
64 553893
64 .785351
65.510765
B86.232218
BE.348712
67.863252
BB.372841
BS.078483
£9.780181
70.477837
T1.171758
71.881837
72.547588
73.228603
73.8076431
74 .581852
75H.252088
75.818401
T76.580782
77.2392B3
77.883818
78.544452
78.181172
73.833878
80.472871
81.10785h2
81.738922

82.3660B2

82.983334
83.808678
84.224115
84 .835848
85.443272
86.048933
BG.648812
87.242727
87.834740
B8.422852
88.0070862
88.587373
90.163784

5t

L0 02 QO B I B B B OO B B3 B b b et b b ot el b bk e ek bbb bk Bud feeb b b e e b bk Jeeh febh b et et
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andard
Error

%180

. 140174
. 138651
.1377863
. 137691
. 138847
. 140871
. 144828
. 1502064
157805
. 168044
180843
. 198921
. 218285
. 238328
. 2BB318
.287484
. 333058
. 373180
.417388
.487578
.5220140
. 581314
.B645485
. 714535
. 788398
. 887037
. 860382
. 038400
. 130882
. 228098
. 328651
.438579
.545817
. 880302
.778975
L801779
. 028681
. 158571
. 2844865
433300

Uncoded Factor Values
TEMPR
°Ca

TEHPD

(it

. 480800
L8981137
464582
870220
L4FT7842
L887645
.488Z35
012621
B2zl
.044454
.582748
.082532
.B03741
128313
.B850184
.175314
V701837
.228108
.FR7B80
.287304
.8173854
. 3485875
.882134
415585
.8949928

L4850082

.021064
. 587813
085310
.B633528
172445
. 712034
L282273
. 783138
334812
.8788671
.4192498
.9B2474
.n08182
.050404
.080124

121.
120.
120
120
120.
120,
120.
120.
118,
118,
118
118
118.
119,
118.
118.
118.
118
118
118.
118.
117.
117.
117.
117.
117.
117.
117.
118.
118,
118.
116,
118,

116.

118.
1145,
115.
115.
115.

115.
115.

1000
9528

. 8035
. 8578

5088
3asg1g
2138
B85l
9164
76786

L6188
L4883

3201
1707
G211
8714
7215

L0716
L4215

2713
1210
8708
8201
5683986
5189
3681
2173
OGB4
9154
7643
6132
4820
3107
1584
080
85686
7051
5535
4018
2502
08835



GRAFICO 12 -~ DETERMINAQAO DO EFEITO DE TEMPO E TEMPERATURA NA
RETENGAQ DA TIAMINA - CONTORKO DE RIDGE, PARA MAXIMOS

Plot of TEMPOXTEMPR. Legend: A = 1 obs,
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{8) Tragou-se o grafico ds superficie de contorhic juntamente com

8 linha do ridge para a resposts ajustads méxims {(grafice 13);

{9) Qualguer conjunio de pontos sobre a curva de nivel apresenta
o mesmos valores para a porcentasgem de tiaminas retids, como por
exemplo, o8 bingmios 118.34 C/17 minutos e 118.27 €/ 52.80 min,

que resultam em uma retencedo de B0%¥ de tismina;

(10} As curvas de nivel aue representam o intervalo de melhor

retenggo de tiamina, de B0 s 80%. estzo comoreendidas entre 114.2

e 11B.34 C, e 17 e 57.39 min;

{11y TEIXEIRA et s8l. (1868) encontrsram um &timo de 41 8 43% de
retencio de tiamina, em puréd de vagem, a 120 € e 80 minutos. Do
grafico 13, para esta condig®o de processamente, também se

encontra uma faixs de retengio entre 40 e 50%.

{12y Ao contréaric do esperado, um tempo e temperatura menores
parecem favorecer uma malor retenéﬁa de tismina. Isto se deve,
talvez, ao fate de nic terem sido testados temperaturas altas e:
tempos eurtos (<10 min), o que nos impossibilita de fazer

gualquer suposiedo sobre o comportsmento da tismina nestas

condigdes;
{(18) O grafico 14 & um gréafico tridimensional da superficie " de

regposta para 8 tilamina: tempo X temperstura x percentegem de

retengiio de tiamina.
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4.18. ARALISE DA APLICAQAZQ DO METODO DE SUPERFICIES DE RESPOSTA
(MSR) NA MAXIMIZACEO DA RETENCAO DE LISINA DISPONIVEL EM FEIJAO
TERMICAMENTE PROCESSADC

A otimizagfo da lisina dizsponivel remanescente apds processamento
térmico foi anaslisada, como no item anterior, empregando-se o
procedimento RSREG do sistema SAS, e os dados do item 4.12.,

encontrando-se:

(1} A anglise do meodelo quadritico sjustado, pars a retencgio de
lisina disponivel no feijio, resultou em nivel de significéncisa
para o teste de sajuste de cerca de 5% Experimentarsm—-se diversas
transiormagtes dos dados, mas nenﬁuma mostrou~se claramente

melhor do que a escala original (tabels 34);

{2) Henhum termo do modelo revelou-se significante. Logo, o
ajuste . mostra que 8 resposts de lisina disponivel é pequena fapce
#0 erro experimental. Assim sendo, nio é possivel se detectar o

efeito de temperstnrs oun de tempo na lisins.
{3) Como se sceita gue tempo e tempersturs ndc influenciaram s

resposta, ndo hd sentido, entdo, buscar-se méximos e minimos em

func#o de tempo e temperatura.
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TARELA 34

- DETERMINACAGC DO EFEITO DE TEMPO E TEMPERATURA NA

RETENCEO DE LISINA DISPONIVEL NO FEIJEO - ANALISE DA SUPERFICIE

DE RESPOSTA

Coding Coefficients for the Independent Varisbles

Factor

TEMPO(h}
TEMPR({ C)

Subtracted off

55.480000
121.140000

Divided by

38.230000
6.800000

Response Surfsace for Variable LISIRA

Response Mean

Root HSE
E-Square
Coef,

Pegrees
of

Regression Freedon
Linesr 2
Guadratic 2
Crossproduct 1
Totsl Regressz 5

Degrees

of
‘Residusal Freedon
Lack of Fit 3
Pure Error 7
Taotal Error 14
Degrees
of _

Parameter Freedomn
INTERCEPT 1
TEMPD i
TEMPR 1
TENPOXTEKPO 1
TEMPRXTENPD 1
TEMPRXTENPR 1

of ¥aristion

Type I SBum
of Bquares

385.5168585
34.000253
6.707402
426.224510

Sum of
Squares

480, 524547
257 .4'71988
F17.888534

Parameter
Estimate

27.858722
~2.1373587
2.304365
0.002719
0.013081
-0.014630
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70.771875
B8.473488
0.3725
11.8729
R-Square F-Ratio
0.338% Z2.685
0.0287 0.237
0.0059 0.0934
(0.3725 1.187
Mean Square F-Ratio
153.508182 4.173
368.781713
?1,799853
Standard T For HG:
Error
1287.131555 .0138
5.241033 ~-0.408
3Z2.527914 0.0708
0.004110 0.682
0.042829 0.305
0.133221 -0.1180

Prcb » F

0.1188
0.7835
0.7661
(.3808

Prob » F

0.0545

Parameter=0 Prob>

LoOoOoo

¥

. 88491
. 6820
.8448
.5232
. 78861
8147



continuacio ... '
TABELA 34 - DETERMINACKQ DO EFEITO DE TEMPD E TEMPERATURA NA

HETENCAO DE LISINA DISPONIVEL NO FEIJKD - ANALISE DA SUPERFICIE
DE RESPOSTA

Parameter
Estimate
from Coded
Parameter : Dats
INTERCEPT 7D.097844
TEMPO -9.582333
TEMPR -3.540047
TEHPOXTEHPO 3.874572
TEXPR*¥TEMPO 3.453118
TEMPR%TEMPR ~{}.898544
Degrees
of Sum of
Factor Freedon Sgquares ‘Hean Square F-Ratio Prob » ¥
TEMPO 3 388.8198381 128.538797 1.804 0.2100
TEMPR 3 49,131382 18.377127 0,228 0.8747
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4.18. ANALISE DA APLICACAC DO METODO DE SUPERFICIES DE RESPOSTA
(M5R) NA MINIMIZACAZC DA FORCA  REQUERIDA PARA CISALHAR E
COMPRIMIR OS GREOS DE FEIJAOC TERMICAMENTE PROCESSADD

Ho estudo do comportamento da textura do feiifo termicamente
processado também empregou-se o procedimento RSREG do sistens
BAS, saos dasdos do item 4.13. (s resultados encontrados est3o a

seguainr:

{1} O modelo quadrztico completo nas varigveis X1(tempo) e

X2(Lcuperaturs), chamado de modelo 1, Ffoi

2 2
$= 0,76 - 0,10X1 ~ 0,004X2 + 0,30X1 + 0,08%2 (42)

{Z2) O teste de ajuste forneceu o nivel de significlneia p=0,48; o
modelo .parece conter todos os termos necessirios mso sjuste ds

resposta (tabhelas 35);

(3) A andlise candnica do polindmio completo (modelo 1), mosfra
que uma das dire¢Ses principais estid fortemente associada 8o
tempo e a8 outra & temperstura. Aguels associads & temparatura:tem
auto-valor 0,08; enquanto a de tempo tem auto-valor 0,30; cerca
de tr8s vezes maior, indicando gue o efeito de tempo &, de fato,

maior do gue 8 temperatura (tabela 36);

(4) 0 teste psra o efeito conjunto de todos os termos gue

envolvem temperatura resultou no nivel de signific8ncisa p=0,74;
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hd indicagic de que a temperatura nfo tenha efeitc sobre =a
resposta. O modelo seris, entdo, spenss um modelo quadratico enm

tempo (modelo 2 - tabela 37).

(4) 0 modelo quadrdtico 2 foi determinsde na sequéneia:

¢= 1,85 - 0,02%1 + 0,0002X12 (43)

TABELA 35 - DETERMINAGAO DO EFEITO DE TEMPO E TEMPERATURA NO

AMOLECIMENTO DO FEIJAD (TEXTURA) - ANALISE DA SUPERFICIE DE

RESPOSTA

Coding Coefficients for the Independent Variables

Factor Subtracted off Divided by
TEMPO(min) 55 . 460000 38. 230000
TEMPR( C) 121.100000 5. 900000

Response Surface for Variable TEXTURA

Regression

Linesar
Buadratic
Crossproduct
Total Regress

Response MHean : 0.857875
Root MSE 0.111329
R-Square 0.856885
Coef. of Variation 12.8773

Degrees
of
Freedom

L0t B

Type I Sum
of SBqusares

0.055623
0.182782
0.000532
0.238938
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R-8qguare

0.1533
0.5037
6.0015
0.8584

F-Ratio

2.244
7.374
0.0428
3.858

Prob > F

0.1587
0.0108
0.8400
0.0330



continuaggo

TABELA 35 -~ DETERMINAZC DO EFEITO DE TEMPD E TEHPERATURA XNO
AHOLECIMERTO DO FEIJE0 (TEXTURA) - ANALISE DA SUPERFICIE DE
RESPOSTA
Degree
of Sum of
Residual Freedon Squares Mean Square F~Ratio Prob > F
Lack of Fit 3 0.034580 . 0.011530 3.803 D.4861
Pure Error 7 0.088351 0.012764
Totsl Error 10 0.123941 0.012384
Degrees
of Faremetber Sturdurd T fuy Hi:
Paramatsep Fresdom Egtimate Error FParameter=0 Prob > [T!
INTERCEPT 1 29.144490 256.238370 1.111 $.2827
TEMPO 1 ~3.011302 0.068858 -0, 1864 0.8728
TEMPR 1 ~0.461628 0.427368 -3 . 080 0.3054
TEHPOXTEMPD 1 0.000204 0.000054003 3.785 0.0038
TEMPR*¥TEHPO 1 -0.,000117 0.0060583 -0.207 0.8400
TEMPR®TEHMPR 1 0.001930 0.001750 1.1403 0.2880
Parameter
Estimate
from Caded
Parameter Data
INTERCEPT 0.783072
TEHPO -0.105187
TEMPR -{3,004477
TEHPORTEMPO 0.298726
TEMPRXTEMPO ~-0_.0307588
TEMPRXTEMPR 0.091887%7
Degrees
of Sum of
Factor Freedonm Squares Mean Sguare F~Ratio Prob > ¥
TEMPO 3 0.230828 0.078875 £.203 .0119
TEMPR 3 0.01B005 0.005335 0.430 0.7357
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TABELA 38 -~ DETERMINACZO DO EFEITO DE TEMPO E TEMPERATURA NO
AMOLECIMENTO DG FEIJAO (TEXTURA) - ANALISE CANONICA DA SUPERFICIE
DE RESPOSTA (BASEADA ROS DADOS CODIFICADOS)

Critical Value

Factor Coded Uncoded

TEMEO 0.178804 B2.295683

TEMPR 0.054285 121.474584

Predicted value at stationsry point {0.754449
Eigenvectors

Eigenvalues TEHPO TEKER
0.2809863 0.997277 -0.073740
6.080750 0.073740 0.897277

Stationary point is g minimum.

{8) 0 modelo 2 representou uma simplificscic do modelo 1, com um
coeficiente de determinacico de 8l%. Como ¢ modelo 1 tinha um
coeficiente de determinsedce de BHZ, a-diferanca & pequena frente

45 vantagens de se trabslhar com am modelo 2 reduzide (tabela 37);

{7} Pelo anteriormente exposto. o efeitno da temperstura, se
existir, estg ocolto no erro experimental. O erro experimentel
tem desvio padrio estimado em 0,111, rszoaveIlmente pequenoc. Logo o

efeito da hemperstura nio deve ser aprecidvel;
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TABELA 37 - ANALISE DO EFEITO DO TEMPO HA TEXTURA DO FEIJEO

Model: HODELZ

Dependent Variable:

TEXTURA

Analysis of Varisnce

Sum of Hean

Snurce DF Squeres Square F Value Probh:»F
Hodel 2 0.22293 0.11147 10. 354 0.0020
Error 13 0.13985 0.01077
C Totsl i5 0.38288

Root MSE 0.10378 R-square 0.6143

Dep Mesan 0.85788 Adj R-sq 3.5550

c.V. 12.09443

Parameter Estimates
Parameter Standard T for HO:

Yariabie DF Eatimate Error  Parameter=y Prob > {T|
INTERCEP 1 1.550814 00.154488486 i0.038 0.0001
TEXPO 1 ~0.024798 .00564808 -4 . 380 0.0007
TEWPOZ 1 g.000188 {.00004978 3.978 0.0018
(8 0 sajuste do modelo quadratico apenas com tempo mostrou-se
adeguado. A analise dos residuos de textura (Rtextura = texturs
determinada no experimento menos a predita pelo modelos) x valor
preditc de texturs, residuo de textura x tempe e residuo de
textura X temperstura -~ mostram que ¢ efeite de tempe foil
removido e n3o ha efeito de temperatura. Os residuos parecenm

canter spenas variacfo aleatdria. Oz graficos de residuo sfc os

de nimero 15 e 16B.
{8} Tracando-se o grafico da forcas de cisalhamento, indicativa da

texturs contra o tempo (grafico 17) encontrou~se uma pargbols,
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cuja analise mostra que se verifieca vm minimo para s ftexturas em
B2 minutos. HNote-ze que este é o mesmo resultado obtide com =2

andlise candnics do modele com tempo e temperatura:

{10) A anédlise do grafico 17 permite a determina¢fo dss condicgfes
experimentais que resultem na texturs desejada. Ubserve-se gue
atd B2 ~ B4 minvtos s variagso da textura com o ftempo & major do
gque apHs este tempo, onde as alteraggdes de textura sHE0 pequenas

independsntemente das temperaturas aplicadas;

{11y Todos os valores de textura estio além do reguerido pars sus
aceitacfo. O limite de "esting-soft” & 2,5 1bf/g, enquanto que a

maior fores encontrada dentro do intervale experimental 1,2

Ibf/g.

{12y Pars ¢ mesmo valor de tismina remanescente de H0OZ, conm
temperatura de 116,27 C e um tempo de 52;88 minntos; obtido do
graficeo 13 no item 4.15, temos, pelo grafico 17, um valor de 0,8

a 0,8 1bf/g8 para & forga de cisalhamento;

{18} Como o coeficiente de determinag¢iio encontrade para ¢ modelo
2 Foi de B1l%¥, deve haver ouvtros fatores, slém do tempo, gne

influenciam na texturs dos grios de feijdo.
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5. CORCLUSQES :

Na sandlise dos resultados encontrado=z no processo de enlstamento
de feijdo, no qual se ntilizou o B. stearcthermophilus como alvo

da esterilizagfio, as wmsis importantes conclusbes foram:

1. A aplicagio de 4 reducgles decimais para estabelecimente do
processamento térmico implicou em um valor de esterilizaggo
minimo de 14,8 minutos. Fste tratsmento resnlts em um produto

comercialmente esteril.

2. A cinética de degradagfo térmica da tiamina ¢ de primeira
ordem; com D121z 329,77 min; Z=z= 27,853 C e Eax 25,42 keal/mol com

correlagico, para todos o8 casos, superior s ~ {3,8828;

3. A cinetica de degradagfio térmics da lisina disponivel & de
primeira ordem, s& gue, 8o contrario da tiamina, a8 lisina
dizponivel do feijfioc é muito ponco termoldbil; com D121z 172,82
horag e Z= 286 C; Ea=z 27,32 kesl/mol com correlsgfio, pars ambos os

calculos, superior = -0,8300.

4. 0 =amolecimento dos gridos de feiijdo pelo calor, em salmoura
2%, spresentou uma cinédtics de primeira'ordem; com D121= 101,87
minutos e 2= 20,84 C,Ea= 34.42 keal/mol com correlseles, em ambos

05 cases, superior a -0,9000;
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3. Dass tres wvaridvels analisadas, em termos cinéticos,s que
apresentou uma maior dependé&necias da tempersatura fol a textura,
onde a cada variacfio de 20,64 C corresponde uma variagfio de 10

vezes no valor da forea de cisalhamento asplicadsa.

8. A aplicag8io do MSR ses dados de tismina vemanescente no feijsfo
apds processamento térmico mostrou-se ums téenica muito eficiente
ao sjustar os dados experimentais s um modelo guadritico completo

nas duas variaveis independentes (tempo e temperatura);

7. Como nio péde ser determinaedo o dtimo da funcBo, que descreve
a percentagem de iilamina remanescente em fungdc de tempo =
temperatura dentro do campo sexperimentsal, calcularan-se os
maximos em cads disténcis fixada do centro do experimento, isto
e, tragou-se o caminho dos maximos para ajudsr ne tomadszs de
decisBes (ANALISE DE RIDGE). O grafico obtido com estes pontos
pode ser de grande ntilidade prédtica: Pars cada tempo tira-se a
temperatura que corresponde & um méximo de retengio de tiaminsg, e
vice-versa. Observa-se que, no ridge. os méximos de retengiio de

tiaminas estio colocndos scohre umsa rets.

8. O HM3ER aplicado aos valores de lisina disponivel remamnescente
ne feijdo nfo resultou em uma boas resposts. N¥o foi possivel,
portanto, estabelecer um modeln gosdritico em fungio de tempo &
tepperatura dentro do espago experimental utilizado. Isto
possivelmente ocorre porgue estas nio sio as Gnicas varifveis que

afetam g reatividaede da lisins;
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8. 0 HSR, aplicado ao amolecimento dos graos de feijao pela
calor, resultou em um razoivel modelo quadratico em tempo
(pardabola). 0 ponto de forga de cisslhamento minima se localiza =

121,47 € por 82,3 minutos;

10. Observou~se gue sté 82 - B4 minutos s variasgSo da texturas com
o tempoe € maior do que apds este tempo,. onde as slteragbes de

textura s8H0 peguenas independentemnente das tempersturas

aplicadas;

11. Todos 0s valores de textura obtidos estlo além do rTequerido
para sua saceitagBo. 0 limite de "emting-soft” & 2,5 1lbf/g,
gnguanto gque a3 maior forgs encontrads dentroc do intervalo

experimental foi de 1,2 lbf/g.

12, Em uma andlize conjunta de busca de miximo de retengfo de
tiamina,_ com textura aceitavel (forga de cisalhamento menor gque
2,5 ibf/g), temos, pele ridge, por exemplo; 90,18% de retengfo de
tismina para um processo resalizado a 115,08 € por 38,53 min.
resultando em ums faixa de texturs de 0,8 ibf/g. Por gutro lado,
uma forea minima de 00,7838 1bf/g, iﬁplica em um processamnento
térmico de 55,89 minutos de duragBio. Iste leva a2 uma retengdo de

tiamina de 84% a 121 C ou 70% a 117,28 C;

13. 0O uso dos graficos de ridge junto com as superficies de
contorno podem ser usados para a escolha desg condigles
experimentais, dentro do campo do experimento, constituindo-se em
uma excelente ferramenta de trabalho, pois pode ser nsada como um

nomogramsa;
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Para medir os efeitos de Lemperatura e tempo de aquecimento nas

diversas respostas, empregou-se a técnica estatlistica conhecida

por superf{cies de resposta,

Descrevemos superficies de resposta brevemente, a seguir, com o
objetivo de deixar claros a notagSc e alguns conceilos especiais
que foram empregados nesie itrabalho. A apresentaglc & sucinta; o
leitor & remetido as duas fontes béasicas que consultamos para

este irabalho: Box e Draper (19872 e Myers (19720,

Superficies de resposta consistem de um ajustamente de polintmiocs
de segundo grau, completos nas variaveis independentes, e da
anslise das superficies geradas pelos polindmios. Para a obleng8o
dos  dados, usam-se planos especialmente projetados para o

ajustamento eficiente dos polindmios.

Planos Experimentais

Oz planos adolados devem contemplar o© emprego de, pelo menos,
tres niveis em cada fator considerado, para permitir o

ajustamento de curvas de segundo grau., Um fatorial da série 3P

seria, assim, um candidato, como planc a se empregar. Mas, em gue
se pesem as nmuitas propriedades boaz desses planos (comD,. por

exemnpl b, ortogonalidade entre os efeitos), eles poden tornar-se,

desnecessariamente, Garos para um namero de fatores ndoc muilo

grande. Cutra considera¢dc, a ser  levada em conta na escolha de
um planc, & que nunca se faz um experimento de uma 36 felta: em
geral, estudamos o fendmeno de.interesse em planos sSucessivos;
comega~-se por um plano simples (wn fatorial Bp» por exemplol,
para determinar-se gque fatores tem, realmente, efeito ¢ qual =a
direcic mais promissora para otimizar uma resposta. Em segulda,
el iminamos os fatores sem importlncia e langamos planos mals
el zborados s6 com os fatores mais promissores € em regies mais
préximas de um ponto Stimo. Isto pode ser feito em varias etapas

sucessivas, na busca de um ponto Stimo {ou regidol.

O tipe de planc gque se adola, quande se tem melhor noglo de

pontos &timos, tem cinco niveis em cada fator. Dois s3o de um



fatorial 2P, ao qual se juntam: um ponto central, que se replica
varias vezes, e pontos estrela, gque sXo pontos de um fatorial 2P,
rotacionados 45° em relacX¥o, ao primeiro fatorial e afastados do

centro pela disténcia o Conde a escala do fatorial original ¢ 1 e

s

Os planos usados neste trabalho s¥o do tipo central compasio

rotacionsveis (ver, por exemplo, Myers (18723). . Os planos

sZo calculados Cescolhendo~se a e © namero de replicaglies no
ponto central? de modo a garantir varifncia do wvalor ajustado

constante sobre os c<irculos centrados no ponto central do

experimento. Isio &, ha um tratamente equinime para todas as

diregtes,

Hodels Ajustado

thtidos os pontos experimentais, ajusta-se um polindmio do

segundo grau completo. O modelo pode ser apresentado com apenas

dois fatores, come estamos wsando aqui, mas presta-se para
qualquer numero de fatores.

y=b +bx +bx +2b_xx +b_ x +b X+ & C1d
.+ ] i % 2 2 iz | - it i zZZ 2

Onde % ' temperatura
x,: tempo

£: erro, com distribuicfo Gaussiana, de média O e variancia

1. Os erros sfo supostos independentes.

As propriedades relativas & distribuigdo dos erros sfo garantidas
pela aleatorizagdo do experimento, que fei feita escolhendo-se

aleatoriamente Ccom igual probabilidade de selecqo) a ordem de

realizacfo das provas. NEo interessa muito aqui, mas apenas pelo

rigor, devemos dizer
assegura que se pode trabalhar com as hipdteses de independéncia

que © processc de alsatorizag8o somente

e igualdade das variéncias; na verdade, as observagBes sZo. pelo

préprio processo de aleatorizaglo, dependentes.

O ajustamento & feito por minimos quadrados, comeo usualmente em



model os de regressio.

Comparabilidade Enire Xi e Xz

Os valores npuméricos dos Tatores podem ser muite diferentes.
Alids, =les estlo sxpressos em unidades distintas. Para torna-los
compariveis e facilitar a interpretag3c da superficie, &

conveniente transformar, ab initio, as variaveis, reduzinde seu

campe de varlagic a (-1, 13, através de
¥ (=~ X -~ M 7 5
onde M é o ponto médio do fator,

CmaxCXd + minCX2D 7 2.

4
il

e S & metade da amplltude:

S = (maxCXD) - minCX33 ~ =.

AnAlise Estatistica do Modelo

Di versas an&lises de varisncia s¥o calculadas. com di ferentes
partictes das somas de guadrades do modelo e dos residucs, para

responder as questfes:

1 - O modele quadratico & adeguado, ou ha indicacBo de erro de

especificagBo?

z - Qual a contribuig®o dos componentes lineares e quadraticos ao

modelo? Um modelo mals simples, de primeiro grau, pode ser

adatada?

3 — S3e om fatores importantes? Pode-se remover um Coy ambosd) do

modelo, sem prejudicar a gualidade do ajustamento?

Todas essas questBes s¥o respondidas atravées do ajustamento de



modelos reduzidos por hipdleses apropriadas a cada gase. Os
modelos reduzides, a fortiori, devem dar ajustamentos mais
afastados dos dados do gue © modelo completo (inflacionam a soma:
de quadrados dos residuosl; as diferengas enlre as sSomas de
quadrados dos residuos do nodelo reduzido e do modelo completo,
da uma soma de guadrados devida 3 hipolese em teste: se ela for
grande, rejeita-se a hipdtese; do econtraric, nfEo se rejeital
Grande, ou nZo, verifica-se alravés de um teste F, dividindo-se o

quadrado médico da hipdlese pelo quadrado médio dos residucs do

models completo. Sob as hipéteseé de distribuigio com as quals

trabalhamos, esses dois quadrados médios sdo i ndependentes = Lem
distribulgfies gqui-quadrados (divi didos pelo respectivos graus de

iiberdade); sBo essas as condigles para oS testes F.

Assim temos: ad uma analise de variancia para a adequabilidade do

ajustamento, em gue sSe estima a varifncia pelas replicag@es no

ponto  central, estimativa gque n3o depende do model o, e,

separadamente, pelos residuos do modelo., b2 Outra, em que s&

el iminam, sucessi vamente, os  Lermos lineares e oS termos

quadraticos do modelo, para testar as respectivas influéncias, ou
contribuicBes para o ajustamento. <) Uma tLerceira, em gue s
eliminam do modelo, sucessivamente, ©s termos com X € os tLermos

com X . puscando-se avaliar as contribuigBes de cada fator ao

aj ustamento.

A avaliag3o do ajustamentio pode, ainda, como em gqual quer

problema de regressio, ser submetida a extensa analise dos

através de graficeos. Graficos dos residucs contra cada
ustados e wum grafico em escala

residuos.
fator e contra os valores aj

probabilistica sHo feitos, buscando-se pontos aberrantes e outros
possiveis defeitos da experimentacfo ou do modelo, ou do processo

de calculo C(p. ex., dados digitados erradamentel.
Interpretagio e Explorag:lﬁo da Sﬁperfic:ie de Respostas
Toda superficie de segundoc grau, nZo degenerada, tem um ponto

critico Cponto eonde o vetor de derivadas parciais, em relagio

aos fatores, se anulad. Este ponto é chamado, Lambém, de ponto



estacionsrio. Este ponto ¢ de interesse egpeézial, porgque nele se
encontrarsd um mAximo, minimo, ou ponto de sela. Se a superficie

degenerar, pode haver uma regido de derivadas nulas.

£ dificil a analise da forma da superficie, com a representagdo

na forma €12>. Para facilitar-se a interpretacgBo, #£ convenliente

fazer transformacdes das varlavels, levando a fungd3o a ser
expressa como uma soma de quadrados nas novas varidveis. Isto
pode ser obtido atraveés de uma simples translaglic dos eixos
coordenados para o ponto critico, ' seguida de uma rotagdo, fazendo
o eixos coordenados colincidirem com os eixos da superficie do

segundoe grau. Nole—se que cada uma das duas transformagdes

usadas, e, consequentemente, ambas em sucessio, preservam forma e

disténcias.

Para mostrar come se obitém a forma candnica da superficie de

segundo grau, € convenienie escrevé-la em notagfio matricial:

yﬁbod—b’x-bx’ﬁx-f-e:,

* b:. bu biz
onde x = w |* b = b | B = b b
12 22

O pont;c critico pode ser escrito:

x = - B ~ 2.
s ]

O valor do ajustamento no ponto critico €

y =b +b'x_ +x’Bx =b - b'B’b /4
O [+ o Q O [}

Forma Canénica do Tipo A

A equagfo ajustada é&:

2
f

B + ¥'"b + x"Bux
o



Seja Ai um auto-valor = m o correspondente avto-vetor da matriz

B. Isto &:

Bm o= mA Ci=1, &3J.

1 o1

Bejam os auto-vetores padronizados em norma 1, de sorte oque a
matriz M, cujas ceolunas s¥#c os vetores m, seja ortogonal

CWM* =I>, Logo, M'BM = A, onde A é uma matriz diagonal, com os

auto-valores na diagonal principa%. Temos:
y = b, * CR’mcu'bj + Cx" HOM® BMCM® %D,
Yy =b + X8+ XAX
onde X = K'x & 6 = M'b.

Em outra notagdo,
~ z z
y=b +6% +&% + AKX + A X .
O 1 1 2 2 L B § 2 2

' Fez-se, como S Y&, uma rotagfo dos eixos, através da

Os novos eixos coordenados sEo

transformagdo ortogonal X = M x.
perficie ajustada. Esta forma candnica é

e ¢ chamada de tipo A (Box e

paralelos ao0s ealxos da su

centrada na origem do experimento,
Draper, AG87 . 0z  predutos cruzados s%o  eliminados  da

representagdo da funglc, © que facilita a interpretagdo.

O ponto critico da superficie tem coordenadas, nNOS NOVOS €1X0S,

dadas por

Forma Canénica do Tipo B

Se. depois de fazermos o©s eixos coordenados paralelos aos da

superficie ajustada, guisermos, também, mudar a origem para o



ponto critico, basta fazer uma translaglio, dada por:
X = ¢x - X 0.
O

A eguaclo gque da o ponte critice @ ~Eonm b, ou,

equi valentemente, ~8Axuw &,

A forma canfnica do tipo B & escrita:

bl = *'N, o
y Ya XA X,

onde Y, & o valor da fungfc ajustada, no ponto critico:

1
Yo T b0 + w;— ®x’h
ou
1
y =b +  — X'&
o o >
Em outra notagio:
o 2 2
Yy =¥y AKX 2z

Umande a forma candnica vemos gue:

1 =~ ac afastarmo-nos a distancia unitaria na direg3o §;, a

variagic de vy énhi; na diregdo iz, a variag¥o correspondente &
X .

#
2 - Se Ai e Kz s&0 positivos, a fung3o aumenta, com o© afastamento

do ponto central; logo, © ponte critico ¢ o minime da funglo. Se

os auto-valores sZoc negativos, o ponte critico ¢ o méaximo. E, se



eles bLem sinais trocados, o ponto critico & um ponto de sela

(maximo em uma diregZo, minime na outrad.

3 - Os valores numéricos de Ki e kz s¥o importantes. Se um deles

& muito maior do gque o outro, a direglo correspondente tem efeito

maior scobre a resposta,

Recursos computacionais

Para os caleculos indicados acima, foi empregado © software SAS,
versio 5.03 (SAS Institute, Cary, ¥.C. ., EUaD, en

micro-computador compativel com IBM PC.

Andlise de Ridge

A superficie de respostas pode degenerar, ou gquase, de modos

varios. Por exemplo, pode acontecer que um dos auto-valores se

anule. Pode acontecer que a superficie seja do tipos (em notagdo

da forma candnica de tipo Ad:
~ 2
y=b -+ XX + 6X.
o 14 z2 2

Esta sﬁperfiaie tem contornos parabdlicos, para cada valor fixado
de Xz' Além disso, a altura dos contornos varia 92, para cada

variagfo unitéaria de X2 Cdependendo, ainda, do sinall.

Para melhor observar um sistema de curvas, gue podem resyultar em
um preblema pratico, é interessante calcular os mniximos C(ou

minimosY em cada distancia fixada do centro do experimento, Iste

'pode ser feito, buscando—se o Gtimo de
Cx + dd’Blx_ + &> + b’Cx + d3,

o o o
sobre todas as diregBes d tais 4'd = r=.

O problema pode ser resivido com o emprego de multiplicadores de

LaGrange, resultandoe em



d = (B - pIdCBx_ + b2,

em que I & a matriz identidade e o escalar u é escolhido de modo

a atender ‘a2 restricio de distancia d’d = rZ.

Este problema pode ser reblvido para r=0 €0.1) 1, por exemplo. Os
onze  pontos obtidos dar@o os valores ajustados de '
correspondentes & a direg3o. £ possivel tragar o caminho dos

méyimos Cou minimos), para ajudar na tomada de decises.

Este tipo de calculo, e © consequente grafico, ou tabela, s3o,
sobremode, importantes, quando o ponto estacionadric ocorre fora
da regifio experimental, ou quando ocorre alguma forma de

degeneragio.
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DESEN?OLVEMENTO DA AN ALISE DA EFI&I&NCIA DG PLANOG

0 estudo das propriedades de um modelo linear depende, sempre.

dos espagos associados aos vetores—coluna e acs vetores—linha da

matriz do modelo, X,

A wvisic desses @spagos, OuU Seu entendimentn, € facilitada por

represaentacles oriogonais, do mesmo mode come fizemos com as

superficlies de resposta.

No caso da explicitaglo dos espagos l1inha e coluna de uma matriz,
enprega-se a decomposicio em valores singulares da matriz. O uso

da SVD para o estudo de medelos lineares pode ser encontrads am

Carvalho 1983,

Basicamente, dada a matriz X (n x p2, existen matrizes ortogonals
Ufn xm e ¥V {p x p? e uma matriz S ln x po, cOm Sij = 0 (izjd &

% > O Cigrank(Xd2 e ST O Cid>rankCX)). Heste caso, pode-se

ii
eRcrever:
¥ = Usy’, onde °® significa transposicio da matriz,
Ainda pode-se escrever, comr = rankCX2:

X = Uiﬁa$1, once:

Ui & n xXr, Vi épXxXresSeéer xr, diagonal .

As colunas de U1 geram o espago-colina de X e as de VYV ©

espago~linha de X.

Mostra-se gue, s % & um velor de constantes (p X 13, a

estimativa de A3, no modelo y = X3 + £ & dada por:
R o= X Ity =V, S 1y

{g—' Y 1 4 1}"
com variancias

varCh D = ACKTX TIa

#

. By
X Viﬁi Vl AL



A express¥o da variancia, levando em conta que Sﬁ & diagonal,

equivalentemente:

i

. VIR,
varCA @ = =
k=1 =k
Aqui CV’A)k
Yemos,
linear Cestimdvel)d dos

parametros

pode

& o k—-ésimo componente do velor V™A,

Ser

com esta expressio, que a varibncia de gualquer fungHo
decomposta

componentes associados as direg@es ortogonals correspondentes as

colunas da mairiz V.

0 estude comparativo de dois modelos,

facilitado com o emprege deste dispositivo.

Antes de passarmos & aplicagdo em 5

com o central composto,

lembremos que,

no circulo unitario,

quanto & variancia,

comparando © modelo usado

torno do centro do experimento, a direc¥o com maior varidncia é

associada ao vetor de U correspondente ao menor S,
Ve onde v & o vetor de V associado ao

& 1/5?

meanor Sk .

3; isto &, para

mal or valor

que s,

general idade, 1

A

singular.,

L. e 28 20,
r

A matriz do plane experimental usado &

17.
27.
27.
jsia
55,
55,
B,
55,
Lol
58,
55.
5.
55,
82,
a82.
a3,

r

A do plano central compozsto seria:

=23
55
56
als]
i)
B84
B9
&0
a2
o
52
6%
&9
Lol
56
59

gque & ME Supomos, sem perda
121.1 206, 8720 14885.21 2086.553
119.1 7S0.5536 14184.81 3282.3680
186 759.5538 18876 BA7E. 856
114.2 3101. 3761 13041.64 £3589, 798
121.1 2101.3781 14868. 21 B744.053
121.1 2101.3761 14885, 21 5744.0059
121.1 B101.3781 14665.21 6744.009
121.1 3101.3761 14685.21 6744.0859
121.1 Bi01.3781 14665, .21 6744.009
121.1 3101.3781 146B85.21 6744.059
121.1 3101.37681 14668.31 B6744.058
121.1 201.3761 14665.21 6744, 05
128 3101.3761 156384 Ti28. 32
110.1 BEIG,. 15368 14184, 81 9832.890
126 8816, 1538 18876 10402, 86
121.1 B777.8161 146638, 21 11345, 859

Ce

a varilncia

A direc¥o com menor variéncia ests ligada aguela do
de

em

e



17.23 121.1 208, 87848 14585.21 2086, 553
£27.586 116.1 7595536 13479.81 3198.716
27. 86 126 759, 5536 18875 3472, 56
55, 69 114.2 3101, 3761 13041.54 6359, 708
HE, B0 121 1 3OL.3I7EL 146685, 281 6744, 059
55, 68 121 .1 3101.3761 14665 . 21 6744. 059
53, BY 121.1 3101.3761 14685, 21 ©6744.059
B3, 652 121.1 3101.3761 14665.21 6£744.058
85, 6G 121.1 B101.3781 14688,21 6744, 059
55, 80 121.1 3101. 3761 14665, 21 ©6744. 089
55. B9 121.1 3101.37681 14688.21 ©6744.089
B, 69 121.1 3101.3781 14665.21 6744.08598
55, 68 128 3101.3781 16384 7124, 32
ge. 56 116.1 681B8,15836 13478.21 9985.2106
a2, 58 126 6816, 1536 18876 10402, 568
g3, B3 121.1 B7F7.8161 14665.21 113485, 859

Note-se gue as colunas correspondem a Lempo, temperatura, o©

produto cruzado e O3 respecti ves quadrados, em um total de cinco

colunas.

As matrizes V e 5 das respectivas decomposi¢Bes em valores

singul ares seguem:

Flano usado:
0. 0034136 0. 0080382 ~0. 005648 0. 4208728 0. 8070817
. 0072801 -0, OO3B0% 0. 000718 0. e070818 -0, 420876
vV = (. 2174497 0.56534868 0.7250314 0. OO0EB77 —-D. 000053
0. 883378 -0, 447653 0. 1388439 =0, DD7363 0. 003441
0. A BOUBT7 0. 5103467 ~0.6746813 -0, 003792 -0, 007393
GEETE. 313
11446, 30T
S = 1823, 8183
132, 414148
1. 4BT7TO05S

Plano Central Composto:

0. 00343 0. 0080596 ~0. COB27EH 0. 4832027 0, 208RGE1
0. OO7TET38 ~0. 003588 0. 00146283 0. 6052982 -0. 423201
0. 218403 0. 6864097 0. 7220885 —0. 000373 -3.000114
0. 8B2TEE2 0. 448265 0.1404898 -0, 0074049 0, 0034682
0. 4159113 0. BOB7H08 0, 877353 —~0, 003287 —Q. 007371



B86349. 032
11420. 083
S = 18520.2818
15, 202795
2. 0310207

Galtam aos olhos as semelhangas nas direcSes dadas pelas
respectivas colunas das matrizes V. Ds Angulos, em minutos, entre

as respectivas colunas, s3o:

Coluna de V Angulo (minutosd

5]
18
i6

o

2

a &~ @ o=

S¥e muite pequenas as diferencas entre © plano usade e o Gentral

composto, como sSe vé,

Inspec¥o das duas matrizes ¥ mostra que as tres primeiras colunas
est3o agsociadas, principalmente, aos tres termos gquadraticos,

engquanto as duas Gliimas est¥o ligadas aos iLermos lineares.

Finalmente, se considerarmos as matrizes S, vemos Jgue as
varifncias das direg@es principalis comparam-se dividindo os

valores singulares ac quadrado. Com isto obtemos:

Coluna <de V Raz%o

1.00
1.00
O, 8
0.78
0. 83

& & W v ¥

Razio: sf /gf {model o usado vs poc)



nota-se apenas uma diregEo onde a wvariféncia dobra (o

Acqurd
desvio-padrZo aumenta 4020, Iste justifica o emprego dos
resultados, excluindo a necessidade de se refazer os pontos

experimentals.






APENDICE 4
DOS PARA A DETERMINAGRO

NS PROGRAMAS C@HPUTACIONAIS DESENVOLVI
E DA RETENCAO

E ESTERILIZACEO DE PROCESSAMENTOS E AJUST

ALGU

DO VALOR D
DE TIAMINA A UM MODELO QUADRATICO

494



_,.‘******#-********Jk#*****?*******##**##*********#:ﬁc****-*x***
__.-'camputacional, FYAL4, foi desenvolvido pare cédleulo
de esterilizacio. Fle preveé # leitura de o canais do
¢ de temperatura, com 898 dados de tempo € gg dados de
" AT 8.

DADL. - DE EXTRADA: TIHE -~ TEMPO EM QUE E FEITA A LEITURA DA
TEMPERATURA;
TEWP - TEMPERATURA MEDIDA;
LCHAN - NOMERO DO CANAL DO REGISTRADOR DE
ONDE 0S DADDS DE TEMPERATURA ESTEQ SERDO COLETADOS;
pADD D

NHOUR - HORA DA COLETA DO
TEMPERATURA: :

CHTN _ MTRUTNS DA corETA DO DADO DE
THMPERATURA;

TR~ TEHPEB&TURB DE REFERENCIA:
T8 - NUMRRD DE THTRRVALOS nE 1ETTURA DA

TON- TEHPO TNICIAL DO PRQCESS&HENTO;
TEND - TEMPO FINAL DO ?ROCESSAHENTO;

TEMPO- TOR — TERD:
TL - PEMPRRATURA DO PRQCESSAHENTD;

DADOS CALCULADOS AC LONGO DO PROCESSAMENTO:
XTL 1 - S0HA, RESPECTIVAHE%TE, DA

LETALIDADE pos TERMOS PARES E‘IHPARES

yALORES DA SAIDA: F - vALOR DE ESTERILIZACRO Do PROCESSAHEHTO_
#*************** KR EEK *X******#** AKKE KooK RKFHHK SRR R KK *****ﬂi****# K
DIMERSIOR TIHE(QQ},TEHP{QB),CODE(BO},LCHAR(E),NHOURCQQ),CHIN{SB},
...... *TPR(S),XTLP(BQ),RTLI(QQ)
DATA CODE/80% %"/ .
po 1 I=1,89 :
TIHE(I)=0.0

5 TPR(JI)=0.0
: HRITE(B,lﬁ)CODE
15 FORHAT(!,BUBI,ZI,T30,’ESTE PROGRANA CALCULA F‘,/,TZ?,‘UTILIZARDO
% A REGRA DE SIMPSON" )
RE&D(S,Z}TR,LTIHE,z,ER,TON,TEND,TEEPO,Tl
2 FOREAT(FS.Z,I5,F5,1,12,2F?.2,2?6.2)
HRITE(8,21)T1,TEHPG
21 FORﬁﬁT(f,f,T23,’PRDCESSAHEHTO s ", ¥6.2,7 C pOR ,F6.2,° WIN,/.T24

*’TEHPER&TURA’,TSl,'LETALIDADE')
po71 K=1, LTINN



4#$#*****#****##****;*****#**#**X**#***************#*#***

OGRAMA FOI DESENVOLVIDO pARA CALCULO DO HODELC QUADRATICO
‘LHOR B3R AJUATA ADS DADDS ORTIDAS -EXPERIHENTALﬁERTE %ﬁ

S ¥
b ,&EALISE DE YARIARCIA $O HODELD ORTIDO, ELE TAMBEHM FAZ O
GRAFICO DE RESIDUOS E A ANALISE DE RIDGE. 08  UNICOS DADOS
FORRECIDOS sx0  TEMPO, TEMPERATURA {TEMPR) B PORCENTAGENM DE
TIAMIEA REMANESCENTE, QUE ESTAO NO ARQUIVO DADOS.
#**>|<**********************#********#****#‘X************************
tibname in AT
options ps=60; :
Title “Tigming: Anslise dos Resultados - superficie de Respostas’;
data tiaming;
set in.dadcs{keepttiamina tempo tempr) end=fim;
output;
if fim then do;
tismina=.;
do tempo=17 to 93 by 2;
do tempr=115 to 128 by .5;
output;
end;
end;
end;
proc rsreg data=ztiamina out=ptiam;
model tiamina=temnpo rempr/lackiit predict residual;
ridge ontr=ridtiam
rading=0 to 1 by .025
nBX; ’
proc plot datazptiam vpercantzﬁﬁ;
whers hYpR.—~ *HRBIDUAL " ;
piot (tiamina)*(tempa tempr}/vref:ﬁ;
o rumn;
proec plet data=ridtiam;
plot tenpottampy
+itle ‘Curvsa da Resposts Haxins Tempo*Temperatura’;
TUrn; .
title frswiss h=2 ‘Tiamina: suyperficie de Resposta’ s
proc goontour datazptiam;
where ﬁxypeﬁ;'PREDICT’;
plot tempo*tempr:tiamina;
TR



3y

&80

50
14
40
88

71
28

77 FGRH&T{//[,TlD,'V&LOR DE ESTERILIZACAO A * F6.2,°C POR
x° MIR: ~,F15.87

10

AD(5,78)IDAY,HHOUR(K),CHIH(K}

BMAT(2I3,F5.1)
) 88 J=1,3
.EAD(S,SQ)LCHA&(J), TPR{J )
FORMAT(IZ2,F8.1)
IF(LCH&H{J).NE.&R}GO T0 88
IF(CMIS(K).EQ.TEHD)GO T0 40
I1=%-1
TEMP(I}:TPR(J}
IF(TEﬁP(I}.EQ‘TEﬁP(G})GO T0 50
IF((*I)*#(I}.GT.O)GG TO 60
RTLI(I )= 18.**((TEHP(I)-TR}XZ)
gLI=RTLI(I)+SLI
WRITE{B,é)TEBP(I},RTLI(I)
FORHAT(/,TEE,FS.1,14X,F15.8}
G0 TO 88
XTLP (I )= 10.**((TEMP(I)—TR)/3)
gLP=XTLRP(I) + SLP
ﬂRITE(S,é)TEMP(I),XTLP(I)
GO TO 88
TLO= 10.**((TE&P(I}—TR)/23
ﬁRITE(S,l&)TEHP(I),TLO
FORMAT {f,T25,F8.1,14X,F15.8}
a0 TO 88
TLR= 10.**((TPR{J)—TR)/3)
ﬂRITE(B,é)TPR(J),TLﬁ
G0 TO 2B
CONTIHUE
COHTINLE
¥=0.0
H=0(.0
H:(TEﬂD—TON)X(LTIMﬁ~1)
?:({H/S}*(TLG+4*SLI+2*SL?+TLH})
HRITE(S,??}TR,TEH?G,E

WRITE(S, 10)CODE
FORMAT(/,B80A1)
sT6P

ERD

*,FB.2,



