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RESUMO

O endosperma do grdao de milho é formado por uma regido vitrea e outra
farindcea e ambas apresentam diferengas em composicdo quimica e fisica.
Na producao de extrusados expandidos (snacks) sao utilizadas fracbes do milho
obtidas por moagem via seca que apresentam diferentes granulometrias e
variacdes em composicao quimica. O objetivo do presente trabalho foi avaliar a
influéncia de fragdes da moagem de milho das variedades dentado e duro com
diferentes granulometrias e composicdo quimica na qualidade de extrusados
expandidos. Foram utilizadas 3 fracbes de cada variedade correspondendo a
farinha fina, farinha grossa e grits fino. A matéria-prima foi caracterizada quanto a
composicdo quimica (proteina bruta, extrato etéreo, cinzas, carboidratos e
amilose), fisica (granulometria, dureza e cor) e reolégica (indices de absorcao e de
solubilidade em agua e propriedades viscoamilograficas). Para a producao dos
extrusados expandidos foi elaborado um Delineamento Composto Central
Rotacional de duas variaveis independentes (x; = umidade de condicionamento,
entre 14 e 22%, e xp = temperatura da matriz, entre 120 e 170°C para milho
dentado e 130 e 170°C para milho duro), com 4 ensaios fatoriais, 4 ensaios axiais
e 3 repeticdes no ponto central, totalizando 11 ensaios, para cada fracao utilizada.
Os resultados foram analisados por Metodologia de Superficie de Resposta e
mostraram que a granulometria das diferentes fracées apresentaram influéncia no
processo de extrusdo e na qualidade dos produtos extrusados. Dentre as variaveis
independentes, a umidade de condicionamento apresentou maior efeito sobre a
qualidade dos produtos extrusados. Além disso, também foi avaliado o efeito da
reducdo de granulometria da fracdo de grits fino em farinha grossa para a

obtencao dos extrusados. As respostas avaliadas foram indice de expanséo, forca
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de compressao (textura), indices de absorcdo e de solubilidade em agua e
propriedades viscoamilograficas, como viscosidade a frio, a quente, queda de
viscosidade e tendéncia a retrogradacao. Verificou-se que as fragdes de milho
possuem diferencas significativas de composicéao fisico-quimica e reoldgica, mas o
amido extraido do milho dentado e duro ndo apresentou diferenca significativa nas
propriedades viscoamilograficas. As melhores respostas foram obtidas com a
utilizacdo da fragdo intermediaria de milho dentado (92,72% das particulas entre
0,500 e 0,177mm) e menor fracdo de milho duro (91,67% das particulas entre
0,250 e 0,177mm). No entanto, melhores resultados foram obtidos com a fracao
intermediaria de milho dentado. A reducdo de granulometria da maior fracao,
como grits fino com granulometria predominante entre 0,840 e 0,500mm em
tamanho menores (<0,250mm em maior proporgao), resultou em melhoras de
grande importancia tecnoldgica sobre a qualidade dos extrusados expandidos,
especialmente para o indice de expansao e forca de compressdo, mostrando-se
efetivamente viavel, principalmente para o milho duro. Foram obtidos coeficientes
de correlacdo lineares e negativos entre o indice de expansdo e a forca de
compressao (entre -0,7617 e -0,9230) e positivos entre o indice de absorcéo e o
solubilidade em agua (entre 0,5760 e 0,9589). Conclui-se que fracbes com
diferentes granulometrias apresentaram efeitos diferentes na producdo de
extrusados expandidos e quanto maior a fracdo de endosperma vitreo em
menores granulometrias, melhores foram os resultados obtidos. A fragdo M200
apresentou os melhores resultados para o milho dentado e a fracao P100, para o
milho duro, e para ambas as fracdes, os melhores resultados foram obtidos com
umidade de condicionamento de 14% e temperatura de matriz de 130°C. Além
disso, a reducdo da granulometria do grits fino apresentou viabilidade para a
producao de extrusados expandidos, principalmente para o milho duro.

Palavras-chave: Milho dentado, milho duro, fragcbes de moagem,

granulometria, extrusdo, snacks.
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ABSTRACT

SCHMIELE, M. Characterization of the dent and flint corn fractions
with different particle sizes and evaluation on the quality expanded
extrudates. Campinas. 2009. 223p. Dissertation (Master in Food Technology).
Faculty of Food Engineering, State University of Campinas, 2009.

The endosperm of a corn grain is made up of a vitreous region and a
farinaceous region, which present different chemical and physical composition.
Corn fractions obtained by dry milling, presenting different particle sizes
distributions and variations in chemical composition, are used in the production of
expanded extrudates (snacks). The objective of the present research was to
evaluate the influence of milling fractions from dent and flint corn varieties, with
different particle sizes and chemical compositions, on the quality of expanded
extrudates. Three fractions from each variety were used, corresponding to the fine
flour, coarse flour and fine grits. The raw material was characterized with respect to
its chemical (crude protein, ether extract, ash, carbohydrates and amylose),
physical (granulometry, hardness and color) and rheological (water absorption and
solubility indices and viscoamylographic properties) compositions. For the
production of the expanded extrudates, a central composite rotational design was
used with two independent variables (x1 = conditioning moisture content, between
14 and 22%, and x» = die temperature, between 120 and 170°C for dent corn and
130 and 170°C for flint corn), 4 factorial trials, 4 axial trials and 3 repetitions at the
central point, giving a total of 11 trials for each fraction was used. The results were
analyzed using the Response Surface Methodology and showed that the particle
sizes of the different fractions had an influence on the extrusion process and on the
quality of the expanded extruded products. Of the independent variables, the
conditioning moisture content showed the greatest effect on the quality of the
extruded products. In addition, the effect of reducing the particle size of the fine
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grits fraction to a coarse flour in the production of the extrudates was evaluated.
The responses evaluated were the expansion index, the compression force
(texture), the water absorption and solubility indices and the viscoamylographic
properties, such as the cold and hot viscosities, loss in viscosity and retrogradation
tendency. It was shown that the corn fractions had physicochemical and
rheological significant different compositions, but the extracted starch for dent and
flint corn didn’t present significant diference in the viscoamylographic properties.
The best responses were obtained using the intermediate fraction of dent
corn (92.72% of particles sizes between 0.500 and 0.177mm) and the smallest
fraction of flint corn (91.67% of particles sizes between 0.250 and 0.177mm), the
best results were obtained using the intermediate fraction of dent corn.
The reduction in particle size of larger fraction, such as fine grits with a
predominant particle size between 0.840 and 0.500mm, to smaller sizes (majority
<0.250mm), resulted in improvements of great technological importance in the
quality of the expanded extrudates, especially for expanxion index and
compression force, and was shown to be effectively viable mainly for flint corn.
Linear and negative correlation indices were obtained between the expansion
index and the compression force (between -0,7617 and -0,9230), and positive
between the water absorption and water solubility indices (between 0,5760 and
0,9589). It was concluded that the fractions with different particle sizes presented
different effects on the expanded extrudates production and that the greater the
fraction of vitreous endosperm with smaller particle sizes, the better the results
obtained. M200 fraction presented the best results for dent corn and P100 fraction
for flint corn and for each fractions, the best results was obtained whit 14% for
conditioning moisture content and 130°C for the die temperature. In addition, fine
grits particle sizes reduction showed viability for expanded extrudates production,

mainly the flint corn.

Key words: dent corn, flint corn, milling fractions, particle size, extrusion,

snacks.
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1 INTRODUCAO

O consumo de alimentos de conveniéncia esta crescendo cada vez mais e
entre os mais consumidos estdo os cereais matinais e os salgadinhos, também
conhecidos como snacks ou extrusados expandidos. Estes produtos sdo obtidos
através de um processo continuo em que a matéria-prima é comprimida através
de uma matriz, em condi¢gdes de mistura, aquecimento, pressado e cisalhamento,

denominado extrusao.

A matéria-prima utilizada normalmente € a base de amido ou produtos
amilaceos, como farinha de milho ou de mandioca, sendo submetida a extruséao
em baixas condicbes de umidade, para favorecer a expansdo e a textura do
produto final.

Por tratar-se de um sistema heterogéneo, a farinha ou grits de milho
utilizado na extrusao apresenta comportamento ndo caracteristico, pois varios
fatores podem influenciar no processo, como composi¢cao quimica (teor de amido,
razdo amilose:amilopectina, proteinas, lipideos) e caracteristicas fisicas (tamanho
de particula, dureza, fragdo soluvel e insoluvel) e caracteristicas

viscoamilograficas e térmicas.

A qualidade da matéria-prima utilizada € considerada como fator principal
para a producao de extrusados expandidos. Mundialmente, a cultura do milho é a
maior entre os cereais e, além disso, existem inUmeras variedades produzidas

com caracteristicas intrinsecas diferenciadas entre elas.

Um dos principais problemas encontrados na producéo de farinha e grits

de milho para a extrusdo € a mistura que ocorre entre as variedades de milho
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durante o transporte e a estocagem dos gréos antes do processamento. Aliado a
isso, as diferentes fracoes obtidas durante a moagem seca do milho, devido a
diferenca na proporcao entre endosperma vitreo e farinaceo, apresentam
caracteristicas fisico-quimicas distintas que afetam o processo de extrusao e

producao de extrusados expandidos.

As industrias produtoras de extrusados expandidos normalmente utilizam
extrusores mono-rosca por apresentarem menores custos para aquisicao e
manutencdo, apresentando em geral, bom rendimento de produgdo. A matéria-
prima, condicionada em umidades relativamente baixas, em torno de 14 a 20%,
sdo submetidas a altas temperaturas (120 a 180°C, dependendo do extrusor
empregado), altas pressbes e alto grau de cisalhamento, resultando em uma
massa de alta viscosidade que, quando empurrada contra a matriz, sofre
expansao devido a diferenca entre a pressao atmosférica e a pressao de vapor de

agua presente no sistema.

Durante o processo de extrusdo ocorrem varias modificacbes com o
material processado, como a gelatinizagdo, degradacgéao e dextrinizacdo do amido,
lixiviacdo da amilose, desnaturacao de proteinas, desenvolvimento de agregados
proteicos através da formacdo de ligacbes peptidicas, ligacées dissulfeto e
interacoes eletrostaticas. Na presenca de lipideos, pode ocorrer a diminuicdo da
energia aplicada no sistema, reduzindo a qualidade do produto final e a formacéao

de agregados insoluveis como, por exemplo, complexos entre amilose-lipideo.

Todas as mudancas ocorridas com a matéria-prima durante o processo de
extrusdo influenciam na qualidade do produto final. Entre elas, as mais
importantes sédo o indice de expansao (IE), a textura (dureza e crocancia), o sabor

€ 0 aroma.

Varios fatores podem interferir no IE e na textura dos extrusados
expandidos, como o grau de gelatinizacdo e dextrinizagdo do amido, formacéo de
complexos e agregados, quantidade de agua presente e temperaturas utilizadas
durante o processamento. A influéncia desses fatores pode ser acompanhada
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através de andlises de absorcdo e solubilidade em &gua, comportamento

viscoamilografico, andlises térmicas e de estrutura.

Varios estudos tém reportado a influéncia dos parametros de extrusao,
como umidade de condicionamento, temperatura, velocidade de rosca,
configuracdo de rosca e taxa de alimentagdo, sobre as caracteristicas de
extrusados expandidos, no entanto, poucos sdo os trabalhos que citam o
comportamento de diferentes variedades de milho e das diferentes fracbes que

sao obtidas durante a moagem frente ao processo de extrusao.

O entendimento das alteracbes provocadas pelo uso de diferentes
variedades de milho para obtencao de farinhas e grits utilizados no processo de
producdo de extrusados expandidos e a influéncia de caracteristicas quimicas e
fisicas destas, podem resultar em avangos para obtencédo de produtos finais com

garantia de qualidade e identidade.






2 OBJETIVO

2.1 Geral

Determinar a composicéao fisico-quimica e reoldgica das fragbes de milho

dentado e duro com diferentes granulometrias e avaliar a qualidade tecnoldgica

dos respectivos extrusados expandidos produzidos por extrusor mono-rosca.

2.2 Especifico

>

Determinar a composicao quimica e propriedades fisicas e reoldgicas das
fracobes do milho dentado e duro obtidas pelo sistema de moagem em

moinho de martelo;

Averiguar a influéncia da reducao de granulometria da fracdo com maior
tamanho de particula sobre as caracteristicas tecnolégicas dos

extrusados expandidos;

Avaliar a influéncia das diferentes frac6es de milho utilizando a umidade
de condicionamento e temperatura da matriz do extrusor como variaveis

independentes na produc¢ao de extrusados expandidos;

Analisar a influéncia da composicao fisico-quimica e reologica das

frac6es na qualidade dos extrusados expandidos;

Avaliar as caracteristicas fisicas e reolégicas nos extrusados expandidos.






3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

De acordo com a ABIA — Associacdo Brasileira das Industrias da
Alimentacdo (2008), o beneficiamento e processamento de cereais passou a
ocupar a segunda posicao entre os principais setores de produtos alimenticios,

superado apenas pelos produtos de derivados de carnes.

Entre os cereais, o milho é utilizado principalmente para a alimentacao
animal e humana e mais recentemente, na producao de biocombustivel, o etanol.
Na industria de alimentos utiliza-se o milho na panificacdo, producdo de
extrusados expandidos, adjunto na industria cervejeira, producdo de cereais
matinais e de corn flakes e na obtencao de amido, maltodextrinas e glicose
(ORTHOEFER e EASTMAN, 2004).

3.1 Snacks

A produgdo industrial dos alimentos de conveniéncia teve inicio em
meados do século XIX com a batata chips (McCARTHY, 2001). Atualmente tem-se
outros tipos sendo comercializados como tortilla, extrusados expandidos, pretzels,
pipocas, crackers, barra de cereais, cookies, biscoitos, bolachas recheadas,
amendoins, nozes entre outros (SFA, 2008).

A producédo de extrusados expandidos é baseada na expansao direta do
produto final na matriz do extrusor. A estrutura destes produtos depende,
principalmente, do grau de gelatinizacdo do amido e da subseqlente expansao
pelo vapor de agua oriunda da queda de pressao na saida do material pela matriz
(SNACKS, 2008).
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A aceitabilidade de um produto expandido estd relacionada a fatores
sensoriais como: textura, aparéncia e sabor; sendo a textura considerada o fator
de maior significancia e de grande importancia na comercializacdo de extrusados
e, dentre os pardmetros que a compdem, a crocancia é a caracteristica mais
importante, sendo influenciada pelas condicbes de extrusao de cada unidade e da
umidade do produto final (BOOTH, 1990; SNACKS, 2008).

A producao de extrusados expandidos normalmente ocorre com o0 uso de
farinhas ou grits de milho e os parametros utilizados durante o processo requerem
alteracbes para se tornarem efetivos. A dureza do endosperma afeta a absorcéo
de agua das particulas, o tempo e a energia necessaria para que ocorra a
gelatinizacdo e a fusdo do amido e de outros componentes da matéria-prima
dentro do extrusor. Além disso, outros componentes presentes, como proteinas,
tendem a competir pela agua afetando significativamente as propriedades de
cozimento. Os lipideos retardam a hidratacdo e o inchamento das particulas
presentes além de atuarem como lubrificantes, reduzindo a energia aplicada ao
sistema (HUANG e ROONEY, 2001).

3.2 Evolucao dos snacks

A industria de producéo de snacks evoluiu rapidamente. Segundo Huber e
Rokey (1990), essa evolucdo pode ser dividida em trés geracodes:

A primeira geracao de snacks é conhecida pelo processamento de gréos
inteiros combinados com umidade, temperatura de cozimento e secagem (HUBER
e ROKEY, 1990).

Os extrusados expandidos encontram-se dentro da segunda geracao que
tem por caracteristica a combinacdo de diferentes matérias-primas em seu
processamento. Sdo utilizadas farinhas e/ou amidos de cereais ou tubérculos e
proteinas. Estas matérias-primas sao processadas em extrusores (mono-rosca ou

dupla-rosca) com o objetivo de promover o cozimento da massa e, apos
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formatados, os extrusados expandidos sdo secos, saborizados, aromatizados e
armazenados (HUBER e ROKEY, 1990).

Semelhantes aos snacks de segunda geracdo devido ao processo de
fabricacdo, os snacks de terceira geracao, também conhecidos como pellets ou
halforoducts, apresentam o formato da matriz utilizada ap6s cozimento em
extrusores, ou seja, ndo sofrem expansao logo apdés a extrusao, apresentando
forma densa, sélida, estavel e de facil transporte e estocagem. Normalmente a
expansao ocorre em etapa posterior através de aplicacdo de calor por fritura ou ar
quente (HUBER e ROKEY, 1990; RIAZ, 2000).

3.3 Producao de milho

A producao de milho (Zea mays L.) ocupa a primeira posi¢cdo em escala
mundial dentre os cereais, seguido pelo trigo e 0 arroz. Segundo a USDA - United
States Departament of Agriculture (2008), a estimativa de producéo para a safra
2008/2009 (Tabela 1) € de aproximadamente 781 milhées de toneladas. Entre os
maiores produtores estdo os Estados Unidos, China e Brasil, responsaveis pela
producgao de 39,08, 19,97 e 7,04% do total, respectivamente.

Tabela 1 - Producdo mundial de milho e principais paises produtores durante o
periodo de 2004 a 2009, em milhdes de toneladas’

PAiS SAFRA

2004/2005 2005/2006 2006/2007 2007/2008 2008/2009°

Estados Unidos 299,91 282,31 267,60 332,09 305,32

China 130,29 139,37 151,60 152,30 156,00
Brasil 35,00 41,70 51,00 58,60 55,00
Outros 250,57 235,79 242,24 248,97 265,04
Total mundial 715,77 699,17 712,44 791,96 781,36

1 - Adaptado de USDA (2008);
2 - Estimativa de producéo.
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Segundo o IBGE (2008), a estimativa para a safra nacional 2008/2009 de
cereais, leguminosas e oleaginosas é de 133,10 milhdes de toneladas, sendo que
as principais culturas responsaveis por este indice sdo a soja (41,20%) e o milho
(40,30%), este ultimo com producdo de 52,83 milhdes de toneladas, sendo um
pouco inferior a estimativa apresentada pela USDA. A safra atual de milho

apresenta-se semelhante a safra de 2007, apresentada na Figura 1.

60 000 000 +
55 000 000 A
50 000 000 A
45 000 000 -
40 000 000 -
35 000 000 +
30 000 000 A
25 000 000 -
20 000 000 A
15 000 000 -
10 000 000 -

5000 000 - -

2002 2003 2004 2005 2006 2007
Ano

Toneladas

Figura 1 - Producéo brasileira de milho em gréaos (ton);
Fonte: Adaptado de IBGE (2007) e CONAB (2008).

A Regidao Sul é a maior produtora nacional (Tabela 2), responsavel por
46,38% da producédo, sendo que o Estado do Parana apresentou produgédo de
11,24 milhdes de toneladas de graos de milho em 2007 (IBGE, 2007). No entanto,
de toda a producéo brasileira, somente em torno de 13% € utilizado pela industria

de alimentos, sendo a maior parte utilizada para alimentagdo animal.

10
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Tabela 2 - Producgédo brasileira de graos de milho (milhdes de toneladas) no
periodo de 2004 a 2009'

- ANO
REGIOES 2004/2005 2005/2006 2006/2007 2007/2008 2008/2009°
Sul 17,57 12,75 18,65 24,04 24,78
Centro-Oeste 9,49 7,86 10,10 13,49 16,88
Sudeste 10,75 10,49 9,63 10,10 11,42
Nordeste 2,90 2,93 3,17 3,16 4,40
Norte 1,07 1,08 1,10 1,06 1,26

1 - Adaptado de IBGE (2007 e 2008);
2 - Estimativa de producéo.

A Portaria N° 845, de 08 de novembro de 1976, do Ministério da
Agricultura, Pecuaria e Abastecimento — MAPA (1976), prevé a avaliagcdo de
parametros como pureza do grdo, peso hectolitro, presenca de sujidades e
impurezas e graos avariados como fatores que indicam a qualidade do milho para
transacdes comerciais, porém, para ambito industrial, existem outros fatores que
determinam a qualidade deste cereal. Conforme Ascheri e Nascimento (2002), é
cada vez mais comum as industrias efetuarem o pagamento pela matéria-prima
baseadas em caracteristicas especificas como milho de alta qualidade para o
gado promovendo ganhos maximos de peso e de producao de leite, com alto teor
de amido no endosperma para a industria de extracdo de amido, ou alto teor de

lipideos no gérmen para a extragéo de 6leo comestivel.

Robutti et al. (2002) citam que diferentes cultivares apresentam atributos
especificos fortemente associados com a composicdo quimica e fisica do grao.
Esta diferenca entre variedades pode colaborar com a escolha de determinada
cultivar para aplicacdo num produto especifico, como é o caso da producédo de
extrusados expandidos. Além disso, a disponibilidade da variedade escolhida

também se apresenta como fator determinante.

11
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Considerando a textura do grao de milho, as cultivares que apresentam
maior area plantada no Brasil para a safra 2008/2009 sdo os graos semi-
duros (53,90%), duros (28,40%) e dentados (5,90%), conforme exposto por Cruz e
Pereira Filho (2008).

3.4 Composicao e caracteristicas do grao de milho

O grao de milho, comumente utilizado para a producéo de farinha e grits
para uso na extrusdo, € composto por quatro partes principais (Figura 2): o
pericarpo, 0 gérmen, o endosperma € o pedunculo. O endosperma do grao de
milho é rico em carboidratos, destacando-se o amido, e dividido em duas partes, o
endosperma vitreo ou corneo (hard or vitreous endosperm) e o endosperma
farinadceo (soft or floury endosperm) (POMERANZ, 1987; WATSON, 1987b;
HOSENEY, 1998; JOHNSON, 2000; DARRAH et al., 2007).

bl

endosperm
floury endosperm

horny endosperm

bran
endosperm
cells with seed coat (testa)
starch granules tube cells -
cross cells i
aleurone ; - Friesocarn &
cell layer . . ) epidermmis -

germ {(embryo)

plumule
scutellum
radicle

Figura 2 - Estrutura do gréo de milho;
Fonte: Corn (2008).
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Conforme Watson (1987a), para o milho normal, o gérmen representa em
média 11% do peso do grdo, em base seca, sendo composto por lipideos,
vitaminas e proteinas. No gérmen ficam armazenadas as enzimas fisiologicas
responsaveis pela germinacao do grao. O pericarpo, composto principalmente
pelas fibras, contribui entre 5-6% do peso do grao seco. Com 82-84% em base

seca, 0 endosperma € composto principalmente por amido e proteinas.

Dos componentes presentes no milho (Tabela 3), o amido € a maior
reserva de energia dos vegetais sendo composto por dois polimeros: a amilose e
a amilopectina. O granulo de amido é formado dentro do amiloplasto.
Normalmente, apresenta forma cilindrica com aproximadamente 25um de
diametro, mas adquire forma poligonal quando é empacotado no endosperma
vitreo do milho (BOYER e SHANNON, 1987; POMERANZ, 1987;
HOSENEY, 1998; DARRAH et al., 2007).

Tabe1la 3 - Composicao média de graos de milho tipo dentado, percentual em base
seca

Fracao Amido Gordura Proteina Cinzas Carboidratos®
Grao inteiro 73,40 4,40 9,10 1,40 85,10
Endosperma 87,60 0,80 8,00 0,30 90,92

Gérmen 8,30 33,20 18,40 10,50 27,90

Pericarpio 7,30 1,00 3,70 0,80 94,34

1 - Adaptado de WATSON (1987a), p.61;
2 - Inclui a fragdo amido.

No milho normal, a amilose representa cerca de 25 a 30% do amido,
sendo formada por uma estrutura essencialmente linear por ligagdes a 1-4 entre
unidades de D-glicose e tem um peso molecular de aproximadamente 10°Da.
A amilopectina representa entre 70 a 75% do amido, sendo composta por
estruturas lineares (ligacbes a 1-4) e ramificadas (ligacbes a 1-6) com peso
molecular de aproximadamente 10°Da (BOYER e SHANNON, 1987; SHELTON e
LEE, 2000).
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Dentre as propriedades fisico-quimicas e reoldégicas do amido, os
aspectos mais importantes sdo: morfologia do granulo, conteido de amilose,
cristalinidade, temperatura de gelatinizacdo, retrogradacdo e digestibilidade
(BOYER e SHANNON, 1987; WHITE e TZIOTIS, 2004). Além disso, este
polissacarideo é responsavel pela textura, aparéncia, sabor, |IE e densidade
especifica de extrusados expandidos (HUBER, 2001). Lu et al. (1996) verificaram
que quanto maior a temperatura da regiao onde o milho é produzido, maior sera a
temperatura de gelatinizacdo deste amido. Isto ocorre porque em regides mais

guentes as cadeias de amilose sdo menores e as de amilopectina maiores.

A proteina total encontrada no endosperma apresenta como principal
fracdo a zeina, uma proteina solivel em alcool, classificada como prolamina.
A zeina € uma proteina de reserva encontrada no endosperma e esta dividida em
quatro subclasses: a-zeina, B-zeina, y-zeina e &-zeina (PAIVA et al., 1991;
BATTERMAN-AZCONA, 1999; LEE et al., 2006).

A a-zeina é encontrada no centro da matriz proteica e € rica em
aminoacidos hidrofébicos como glutamina e leucina, a B-zeina apresenta grandes
quantidades de metionina e a y-zeina é rica em prolina. Ambas as fracbes de
zeina (B e y) sdo encontradas na camada periférica da matriz proteica do
endosperma e ricas em cisteina (BATTERMAN-AZCONA, 1999;
ROBUTTI et al., 2002).

O endosperma vitreo é caracterizado pela presenca de uma matriz
proteica que envolve o granulo de amido, fazendo com que adquira uma estrutura
poliédrica, translucida e compacta (ROONEY et al., 2004). Isto resulta em maior
dureza, aumentando a resisténcia a quebra durante a colheita, armazenamento e
processamento (MESTRES et al., 1991; PEREIRA, 2006).
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3.5 Dureza

A dureza (hardness) do milho é considerada uma das propriedades
intrinsecas mais importantes para a moagem, rendimento e producdo de
alimentos, tanto para moagem via umida como para via seca (WATSON, 1987b).
Existem varias caracteristicas do endosperma que podem ser avaliadas para
determinar a dureza dos grdaos de milho. Uma boa medida de dureza do grao de
milho é obtida numa relagéo direta com a densidade, a composi¢céao € a estrutura
dos graos (ROONEY et al., 2004; NGONYAMO-MAJEE, et al., 2008).

A dureza é determinada por dois componentes bioquimicos encontrados
no endosperma, a proteina e o amido, sendo que a quantidade e orientagdo da
amilose e amilopectina e a matriz proteica que envolve o granulo de amido séo os
principais (LEE et al., 2006). Durante o amadurecimento do gréo, a matriz proteica
encontrada no endosperma vitreo forma-se devido a desidratacdo, provocando
contracao sobre o amido (WATSON, 1987a).

O endosperma vitreo possui um pouco mais de proteina em relagdo ao
farinaceo, mas o teor de zeina é bem maior, cerca de 1,5 a 2,0% do teor proteico
(WATSON, 1987b; LEE et al.,, 2006). As propriedades mecanicas do milho
dependem da vitriosidade do grao, sendo conseqiéncia do tipo do milho e das
condicoes de cultivo (MONREDON et al., 1996).

3.6 Milho dentado e milho duro

A principal diferenca entre o milho dentado (dent) e o duro (flint) é a
propor¢do de endosperma vitreo e farinaceo (Figura 3). O milho dentado, da
variedade indentata, possui maior propor¢cdo de endosperma farinaceo, sendo

mais utilizado para a moagem umida.
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Figura 3 - Milho duro (A) e milho dentado (B) em espiga e milho duro (C) e milho
dentado (D) em gréos;
Fonte: KRIVANEK et al. (2007).

O endosperma vitreo do grdo de milho dentado encontra-se mais nas
laterais e na parte posterior (ZUBER e DARRAH, 1987; MONREDON et al., 1996)
enquanto que a parte superior do grdo apresenta colapso caracteristico de
indentacao. A indentacao ocorre durante a secagem do grdao e o amadurecimento.
Quanto maior a depressao na parte superior do gréao de milho, maior € a fracao de
endosperma farinaceo (DARRAH et al., 2007).

O milho duro, da variedade indurata, apresenta maior quantidade de
endosperma vitreo, por isso é mais utilizado para moagem seca
(MONREDON et al., 1996). O gréo possui formato mais curto, arredondado e liso
que o milho dentado, e 0o endosperma vitreo esta envolto sobre o farindceo
(ZUBER e DARRAH, 1987).
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3.7 Uso industrial do milho

A qualidade tecnoldgica do milho é determinada pelas caracteristicas dos
grédos e possibilita o melhor processamento nas diferentes etapas da cadeia
industrial. Na industria da moagem via seca deve ocorrer boa degerminacao e
remocdo do pericarpo para obter altos rendimentos. Esta canjica permitird a
obtencdo de derivados de maior qualidade tecnoldgica, principalmente para a
producéo de extrusados expandidos com alto IE e étimas propriedades de textura
(ASCHERI, 2007).

Contudo, o milho ideal seria aquele que combina as propriedades que
permitem a facil remocao do pericarpo e propor¢ao de estrutura cristalina e amorfa

do amido de tal forma que fornega o maximo de rendimento (ASCHERI, 2007).

Um dos principais problemas encontrados atualmente pelas industrias que
utiizam o milho como matéria-prima para extrusdo é a mistura de diversas
variedades de milho durante a estocagem e armazenamento do grdo. Segundo
Ascheri (2007), ao processamento industrial seria notéria a vantagem da
separagao de variedades e/ou hibridos de forma a padronizar a qualidade da
matéria-prima. A variacdo dos graos em uma mesma espiga provoca diferencas
no formato, tamanho e composicdo, que aliado as misturas de diferentes
variedades afetam as propriedades tecnolégicas deste cereal. Para o processo da
extrusao, quanto maior for a uniformidade das particulas da matéria-prima e maior
a dureza da fragao utilizada devido a estrutura formada entre a proteina e o amido,
melhor ocorrera o processo, favorecendo a qualidade dos extrusados expandidos,
resultando num produto final de melhor textura e palatabilidade. Devido a essa
importancia da qualidade do milho para a industria de alimentos, tem-se a
necessidade de criar empresas fornecedoras de graos certificados para usos
especificos.

Considerando o uso industrial do milho na area de alimentos,
normalmente € necessaria a reducado do tamanho do grdo. Como exemplo disso

tem-se a moagem via Umida e via seca do milho, no entanto, estas se diferenciam

17



Revisao Bibliografica

pelo produto resultante de cada processo de moagem. Na moagem via Umida
ocorre a separacao dos componentes e obtencdo de amido, proteinas, fibras e
gérmen. Com a moagem via seca (Figura 4), diferentes fragdes granulométricas
sao obtidas, como canijicdo, canjica, grits, fuba, farinha de milho, creme de milho,
Oleo extraido do gérmen e fibras (SERNA-SALDIVAR e ROONEY, 1987;
HOSENEY, 1998; ORTHOEFER e EASTMAN, 2004).

4 )
Milho
g I J
4 )
Limpeza
(. J
N B
Condicionamento
g J
L
Degerminacéao
(. J

| =S

1
] . Corn Flakes
[ Oleo ]— [ Canijica ] [ 2 a ' do grdo 1
|

| 1 1
Grits Fuba mimoso Farinha
Farelo 14 — 28 mesh 28 — 75 mesh >75 mesh
(1410 — 600um) (600 - 200um) (<200pum)

Figura 4 - Fluxograma de moagem seca de milho;
Fonte: Adaptado de ALEXANDER (1987), p.354.

Os produtos a base de cereais necessitam de matérias-primas de
granulometria adequada. Por exemplo, milho para a producéo de flocos de milho
requer que a particula do endosperma tenha 2 ou ¥ do tamanho original do grao,
apos degerminacao e remocao do farelo (ALEXANDER, 1987; SERNA-SALDIVAR

e ROONEY, 1987). Produtos a base de cereais obtidos por expansao através da
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extrusdo requerem matéria-prima com menores granulometrias (JAMIM e
FLORES, 1998). Quanto menor a particula, maior estabilidade tera a célula

gasosa de se expandir antes do rompimento (GUY, 2001b).

Na moagem via seca, a industria prefere utilizar moinhos de martelo, pois
permite moagens mais finas e homogéneas em relagdo aos moinhos de rolos.
No entanto, as caracteristicas dos moinhos de martelo podem influenciar na
granulometria do milho processado devido a grande variacao existente entre estes
moinhos, como por exemplo, a poténcia do motor, o numero de martelos, a
vazao da moagem, o teor de umidade do grdo e o desgaste do moinho
(POZZA et al., 2005).

O rendimento das fracbes do grdo é uma caracteristica muito importante
na industria de moagem de milho, mas ndo mais importante do que a forma e o
tamanho das particulas, influenciadas basicamente pela dureza do gréao
(POMERANZ et al., 1996). As fracbes obtidas pela moagem seca variam em
composi¢cdo quimica e caracteristicas fisicas, por serem oriundas de diferentes

partes do grao, conforme Figura 5.

A —Farelo

B — Grils para com fakes
C — Grits grosso

D — Grits fino

E — Farinha grossa (fubd)
F — Farinha fina

G - Gérmen

Figura 5 - Localizacdo de diferentes fracbes obtidas
durante moagem via seca;
Fonte: Adaptado de AARCHIT (2008).
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A diferenca entre as fragdes baseia-se principalmente na proporcao de
endosperma vitreo e farindceo. Quanto maior for o teor de endosperma vitreo do
grdo de milho, maior sera o rendimento de grits durante o processo de moagem
(ROONEY et al., 2004; WATSON, 2003).

Devido a matriz proteica apresentar maior resisténcia no endosperma
vitreo, € necessaria maior energia para a moagem do grao. No endosperma
farinaceo, a matriz proteica apresenta menor resisténcia, e com a moagem tende
a romper-se dos granulos de amido presente, resultando em fragcbes com menor
densidade, que proporcionam menores graus de cisalhamento durante o processo
de extrusdao (ALEXANDER, 1987; ROONEY e SUHENDRO, 200f1;
DUESING et al., 2007).

Em estudo realizado sobre o rendimento de diferentes fracdes de milho
tipo dentado e duro através de moagem via seca em moinho de rolo corrugado,
Monredon et al. (1996) verificaram que as fracbes de grits (<2500 e >750um)
apresentaram menor rendimento no milho dentado (60-66%) em relagdo ao milho
duro (72-74%).

Huber e Rokey (1990) e Strahm (2000) destacam a granulometria das
matérias-primas utilizadas na fabricagcdo de extrusados expandidos como sendo
um fator de grande importancia na determinacdo da textura do produto final.
Matérias-primas com menor granulometria resultaram em produtos com textura
mais macia, enquanto que uma granulometria mais grosseira resultou em maior
crocancia (GUJRAL et al., 2001).

Se a granulometria for variada ocorre uma hidratagdo maior pelas
particulas menores e isto pode resultar num produto final com diferente grau de
cocgao (ZHANG e HOSENEY, 1998; HUBER, 2001; ASCHERI, 2007).

Avaliando 16 cultivares de milho no processo de moagem a seco e
producao de grits retidos em peneira de 20 mesh, Gongalves et al. (2003), apds
degerminagdo e moagem em moinho de rolo corrugado (Modelo Tecmolin) com
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distancia de rolos de 30um, verificaram que quanto maior a fracao de endosperma

vitreo, maior é o rendimento final de grits.

Considerando a reducédo de tamanho e a separacgao de diferentes fracoes
da moagem seca de milho normal (grits, fuba e farinha de milho), Jamim e
Flores (1998) avaliaram algumas propriedades do produto extrusado em extrusor
mono-rosca (PL 2000, Plasti-Corder C. W. Brabender) com baixa velocidade de
rosca e verificaram que a separacao das fracdes e a reducao de tamanho do grits
promove um aumento no grau de expansao, reducdo na densidade especifica e
acréscimo no indice de solubilidade em agua (ISA), porém, ndo ocorreu diferenca
no indice de absorcao de agua (IAA). Os mesmos autores utilizaram 3 programas
diferentes de temperaturas de extrusdo nas 3 zonas do extrusor: extrusdo a baixa
temperatura (100 — 110 — 120°C); extrusdo a média temperatura (110 — 120 —
130°C); e extrusao a alta temperatura (120 — 130 — 140°C) na 18, 22 e 32 zona de
extrusao, respectivamente, e concluiram que a extruséao a alta temperatura, aliada
a reducdo de tamanho do grits, resultou num produto final com melhores
caracteristicas de IE e densidade especifica. Sendo assim, afirmaram que quanto
maior a energia aplicada durante o processo de extrusdo, maior sera a

gelatinizagdo do amido causando maior expansao do produto final.

Verificando o comportamento de grits de milho duro e doce no processo
de extrusao, Guijral et al. (2001) concluiram que a pressao na matriz diminuiu com
o aumento da umidade e da temperatura de extrusdo, mas aumentou com o
aumento da velocidade da rosca, sendo que o milho duro apresentou menor
pressao na matriz em relacdo ao milho doce. Os autores atribuem o fato ao
tamanho irregular das particulas, o que acarretou em absorcédo de agua irregular
durante o condicionamento da amostra. Quando avaliaram o ISA, verificaram que
o resultado para o milho doce foi maior, concluindo que ocorreu fragmentacédo do

amido durante o processo.
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3.8 Processo de extrusao e utilizacao do milho como matéria-prima

A principal diferenga entre a extrusdo e o0s outros métodos de
processamento € a transformacdo ocorrida com a matéria-prima. Durante o
processo de extrusao ocorre um superaquecimento a alta pressdo formando um
sistema fluido que, ao passar pela matriz, sofre expansao provocada pela queda
da pressao de vapor de agua. Produtos extrusados expandidos normalmente sao
obtidos de biopolimeros como amido e proteinas, no entanto, conforme aumenta o
teor proteico do material, necessita-se de maior umidade da matéria-prima a ser
extrusada devido a hidrofilicidade de determinadas proteinas, fazendo com que
estas retenham o vapor de agua, reduzindo a expansdo do produto final
(GUY, 2001b; HUBER, 2001).

A extrusdo € um processo que combina varias operacbes unitarias
incluindo mistura, condicionamento, transporte, homogeneizacdo, cozimento,
remocdo de umidade, desgaseificacdo, estabilizacdo enzimatica, texturizacao,
encapsulacao, pasteurizacao, esterilizacdo e formatacdo. Normalmente, o material
polimérico (amido ou proteinas, combinados com outras substancias ou nao) é
submetido a combinacdo de umidade, pressdo, temperatura e forca de
cisalhamento (EL-DASH, 1981; MERCIER et al., 1998; FELLOWS, 2000;
GUY, 2001a).

O extrusor consiste em um sistema de alimentagcdo, cilindro de pré-
condicionamento, canhdo com a rosca (normalmente apresenta sistema de

aquecimento), matriz e sistema de corte (RIAZ, 2000).

O sistema de alimentacdo deve ser ininterrupto e constante, pois é
essencial para o funcionamento do extrusor e para a homogeneidade e qualidade
dos extrusados. A rosca € provavelmente a parte mais importante do sistema, pois
€ responsavel pelo grau de cisalhamento, de cozimento e de gelatinizacdo do
amido, além de interferir no produto final. O canhdo do extrusor, dentro do qual
gira a rosca, normalmente apresenta ranhuras internas para aumentar o grau de

cisalhamento do material a ser processado, essas ranhuras podem ser paralelas
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ao fluxo do material ou em espiral. Ranhuras em espiral aumentam ainda mais o
grau de cisalhamento do material. A matriz apresenta basicamente duas fungoes:
moldar o produto a forma desejada e impor restricdo ao fluxo do material
objetivando o aumento da pressao dentro do extrusor (EL-DASH, 1981).

A forca de cisalhamento pode ser altamente influenciada pela razdo entre
o comprimento e didametro do cilindro (L/D — length/diameter). Para cilindros com
L/D inferiores a 10 ocorre alto cisalhamento, caracteristica desejada na producao
de extrusados, pois provoca cisalhamento suficiente menor tempo de residéncia
do material, favorecendo o cisalhamento. A vitriosidade do material a ser
extrusado também possui forte influéncia nas caracteristicas finais do produto,

pois favorece maior atrito dentro do extrusor (FELLOWS, 2000).

Durante o processo de extrusdo, devido as altas temperaturas e ao
cisalhamento, ocorre a transformagéo fisica do material polimérico em fluido
viscoeldstico, que logo apds transpor a matriz, sofre expansao pela vaporizacao
da 4gua devido a diferenca de pressao (KALETUNC e BRESLAUER, 2003), no

entanto, existem valores criticos para o teor de agua das amostras.

Segundo Riaz (2000), Guy (2001a) e Huber (2001), as maiores vantagens
de utilizacao do processo de extrusao na industria sdo:

a) Versatilidade — permite o uso de diversos tipos de matérias-primas,
condigcbes de operagcdo e matriz, permitindo o desenvolvimento de

novos produtos, agregando valor;

b) Custo — baixo custo de produgdo quando comparado a alta

produtividade da qual é capaz;

c) Produtividade — processo continuo com alto desempenho e totalmente

automatizado;

d) Qualidade do produto — por ser considerado um processo HTST (High
Temperature Short Time) preserva os componentes sensiveis as altas

temperaturas, aumenta a digestibilidade de proteinas e amidos, além
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disso, ainda pode inativar fatores antinutricionais (inibidor de tripsina,

por exemplo), enzimas (lipase e lipoxigenase) e microrganismos;

e) Processo “amigo” da natureza — quando utilizado para alimentos, nao

produz efluentes, reduzindo custos e evitando a poluicado ambiental.

3.8.1 Tipos de extrusores

Os extrusores utilizados na producao de extrusados expandidos sdao o
mono-rosca e o dupla-rosca, sendo o primeiro 0 mais utilizado. Porém, néo existe
o melhor extrusor ou a melhor configuracdo, muitos fatores influenciam no
processo de extrusdo e devem ser considerados para que se obtenha um produto
final de boa qualidade (EL-DASH, 1981; HUBER, 2001).

O tipo de extrusor certamente afeta as alteracdes fisicas e quimicas e no
arranjo macromolecular da matéria-prima durante o processo (LEE et al., 2006).
Extrusores com roscas mais longas apresentam maior L/D e, conseqientemente,
maior tempo de residéncia. Quando a rosca € menor, além de menor tempo de
residéncia, também necessita-se menor quantidade de matéria-prima, sendo

ideais para estudos preliminares (CAMIRE, 2000).
3.8.1.1 Extrusor mono-rosca

Do ponto de vista termodindmico, os extrusores mono-rosca podem ser
classificados em autdgenos (adiabaticos), isotérmicos (temperatura constante) ou
politrépicos (o0 aquecimento ocorre pela for¢a de cisalhamento aliado a um sistema
de aquecimento) (RIAZ, 2000; HUBER, 2001).

Na etapa da extrusao, propriamente dita, temos 3 zonas, sendo a primeira
zona de mistura e transporte, a segunda zona de alto cisalhamento e cozimento e
a ultima, zona de alta pressao (FELLOWS, 2000).

Dependendo da configuracdo da rosca, temos rosca de peca uUnica ou

rosca de multiplas pecas. Roscas de peca uUnica podem apresentar diferentes
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configuragdes: rosca com profundidade e passo constante — straight —, rosca com
passo constante e profundidade variavel — tapered — (tornando-se cdnica da
extremidade da alimentacao até a extremidade oposta), rosca com diminuicéo de
profundidade logo apds a alimentacao e tornando-se constante no final — tapered-
straight — e rosca com aberturas no passo — interrupted flight — para aumentar a

taxa de cisalhamento devido ao fluxo inverso do material (EL-DASH, 1981).

A rosca de multiplas pecas pode ser montada na configuracdo desejada
devido ao grande numero de formas possiveis variando-se o0 passo e a
profundidade da rosca. Normalmente, esse tipo de rosca esta dividida em cinco
secdes, onde a primeira secdo apresenta passo largo e alta profundidade com o
objetivo de misturar e transportar o material. Na segunda secdo, também
conhecida como secdo intermediaria, ocorre diminuicdo no passo e na
profundidade da rosca, resultando numa mistura ainda maior do material e inicio
do cisalhamento, enquanto o material é transportado para a secado seguinte.
A terceira secao é responsavel por aumentar o cisalhamento e a pressao fazendo
com que o material sofra modificagdo, passando para o estado viscoelastico.
O aumento da taxa de cisalhamento na terceira secdo pode ser atingida com
interrupgcdes no passo da rosca favorecendo o turbilhamento do material.
Na quarta secdo, devido ao pequeno espaco fisico disponivel ao material, ocorre
alto grau de cisalhamento e aumento da temperatura da massa, resultando no
cozimento do produto. Na ultima secao, devido a reducao ainda maior do passo e
da profundidade da rosca, o cisalhamento e a geracdo de calor promovem o
cozimento final do produto (EL-DASH, 1981).

As condicbes de extrusores que utilizam mono-rosca de multiplas pecas
podem ser controladas variando-se o numero de secdes, a configuracao da rosca
em cada secdo e a inclusdo de anéis bloqueadores de fluxo (shear locks),

flexibilizando as condi¢des de processamento (EL-DASH, 1981).
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3.8.1.2 Extrusor dupla-rosca

As roscas do extrusor dupla-rosca giram dentro de um uUnico canhao.
Dependendo da posicdo da rosca e da direcao de rotacdo, sao possiveis
quatro tipos de configuracdes: roscas encaixadas (intermeshing), roscas livres
(non-intermeshing), onde cada uma pode apresentar rotagdo no mesmo sentido
(co-rotacao) ou em sentidos opostos (contra-rotagdo). Apesar das roscas que
operam com encaixe resultarem em maior tempo de residéncia do material, as
roscas sem encaixe provocam maior grau de cisalhamento, principalmente quando
giram em sentidos opostos. No entanto, este tipo de extrusor é pouco utilizado
para industria de alimentos apesar de apresentar propriedade de deslocamento
com maior eficiéncia (EL-DASH, 1981).

3.8.2 Efeitos e alteracoes da composicao quimica da matéria-prima durante o

processo de extrusao

Durante o processo de extrusdo, o material sélido com baixa umidade é
transformado num fluido de alta viscosidade. No entanto, quando o material trata-
se de uma mistura complexa, como no caso de farinhas, algumas alteracées
ocorrem durante o processo, destacando-se a clivagem das moléculas, perda da
estrutura e composicao inicial do endosperma, degradacao térmica, polimerizacéao
de fragmentos e complexacdo de moléculas. No entanto, alguns componentes
podem nao sofrer degradacdo e permanecerem como particulas dentro da fase
dispersa. A falta de homogeneidade torna dificil o entendimento reolégico durante
a fusdo do material polimérico (MITCHEL e AREAS, 1992; BATTERMAN-
AZCONA, 1999; CAMIRE, 2000; ROBUTTI, 2002; LEE et al., 2006).
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3.8.2.1 Carboidratos
3.8.2.1.1 Amido

Durante o processo de extrusdo ocorre a gelatinizacado parcial ou total da
particula de amido em presenca de agua, aquecimento e tempo de retencao
dentro do extrusor. Se a granulometria for variada ocorre uma absor¢cao maior de
agua pelas particulas menores, podendo resultar num produto final com diferente
grau de cocgdo (HUBER, 2001; ASCHIERI, 2007). O amido sofre mudangas
durante o processo devido ao inchamento do granulo, perda da cristalinidade e
birrefringéncia, acarretando no aumento da viscosidade e solubilizagdo da amilose
(HUBER, 2001).

A desorganizacdo da estrutura cristalina e a perda da integridade do
granulo de amido ocorrem em fungédo da compresséao e transformacéao do material
num fluido de alta viscosidade, cisalhamento e aquecimento, promovendo a perda
da cristalinidade, despolimerizacdo molecular e danificacdo do amido, resultando
numa massa amorfa (MITCHEL e AREAS, 1992, HARPER, 1994).
A despolimerizagdo resulta em oligossacarideos de baixo peso molecular devido a
dextrinizacdo. Colonna et al. (1998) e Lee et al. (2006) descrevem que a
dextrinizacdo mecénica € maior nas cadeias de amilopectina em relagdo a

amilose, por serem maiores.

A gelatinizagdo do amido no processo de extrusdo ocorre em quantidades
reduzidas de agua (em torno de 12-22%) em relagcéo aos processos convencionais
de cozimento, no entanto, a gelatinizacdo completa nem sempre € atingida
(CAMIRE, 2000).

Existem varias propriedades em produtos extrusados que podem ser
avaliados para controlar o processo como, por exemplo, IAA (indice de absorcéao
de &gua), ISA (indice de solubilidade em &agua), IE, viscosidade de pasta e
propriedades de textura (HARPER, 1994).
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Condicbes severas de extrusdo sao caracterizadas pela elevada energia
mecanica especifica utilizada no processo, alta temperatura e alto grau de
cisalhamento promovendo a dextrinizacdo das moléculas de amido
(HARPER, 1994). Durante o processo de extrusdo, fica evidenciado que as
cadeias de amido sofrem rompimento interno e ndo nas extremidades, pois
apresenta maior relacdo com o grau de cisalhamento do que com a temperatura
de extrusdo (MITCHEL e AREAS, 1992).

O material ap6s extrusado apresenta alto ISA e maior capacidade de
retencdo de agua em relagdo a matéria-prima. A razao entre amilose-amilopectina
apresenta efeito na solubilidade em agua de produtos extrusados, altos teores de
amilose promovem reducdo na solubilidade dos extrusados. O ISA é maior para
produtos extrusados do que para amidos gelatinizados convencionalmente em
excesso de agua. O aumento da temperatura de tratamento apresenta um impacto
negativo no ISA. A amilose, quando submetida a tratamento acima de 200°C no
extrusor, apresenta efeito significativo e positivo no ISA (HARPER, 1994).

O ISA aumenta em funcado de dois fatores: a liberacdo dos granulos de
amido das particulas e da subseqiente degradacdo do amido (MITCHEL e
AREAS, 1992). A formag&o do complexo amilose-lipidio reduz o ISA (MITCHEL e
AREAS, 1992; HARPER, 1994).

As caracteristicas de pasta sdo importantes em produtos extrusados a
base de amido, principalmente quando estes sdo usados em alimentos infantis,
sopas desidratadas, mingaus e bebidas. Devido a despolimerizacdo e
dextrinizacdo do amido durante a extrusao ocorre queda na viscosidade especifica
do amido, necessitando de altas concentragcbes para obter grandes viscosidades.
Amido nativo apresenta um rapido aumento de viscosidade quando aquecido na
presenca de agua. Quando extrusado, o pico de viscosidade maxima sofre queda

significativa por ja ter sofrido gelatinizacédo parcial ou total (HARPER, 1994).

O grau de expansdao e a estrutura dos extrusados sdo caracteristicas
dependentes da fusdo do amido, do teor de umidade, do tamanho e do desenho
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da matriz. Devido a alta temperatura e pressdo dentro do extrusor, o material
fundido, apds transpor a matriz, sofre expansao devido a queda de presséo,
resultando na evaporacao imediata da agua formando e fixando a estrutura porosa
do extrusado. Quando a agua é perdida na forma de vapor, o resfriamento ocorre
até temperatura abaixo da temperatura de transi¢ao vitrea do amido, solidificando-
o e mantendo a forma do extrusado. Em extrusados com alta umidade, ocorre
expansao logo apds transpor a matriz, mas a estrutura sofre colapso antes de
ocorrer o resfriamento necessario, resultando num produto denso e duro
(HARPER, 1994).

A expansdo do produto final esta inversamente relacionado com a
umidade da matéria-prima e diretamente relacionado com o aumento da
temperatura de extrusdo, no entanto, o efeito da umidade apresenta maior
significancia (HARPER, 1994). Os teores de amilose e amilopectina também
influenciam o |IE do produto em funcdo da temperatura utilizada, uma vez que a
amilose necessita de temperaturas proximas a 225°C para a maxima expansao,
enquanto que com a amilopectina isso ocorre a 135°C, ambos com
aproximadamente 14% de umidade. Outro fator de grande importancia é que a
amilose favorece a expansao longitudinal do produto e a amilopectina favorece a
expansao radial (HARPER, 1994).

A densidade especifica do extrusado esta diretamente relacionada com o
IE do produto, sendo um importante parédmetro avaliado na produgdo de
extrusados expandidos. A variagdo do tamanho das células de ar encontradas nos
extrusados ocorre pela distribuicdo ineficiente da agua livre dentro da massa
fundida. A descricdo completa sobre a importancia da expansao do produto final
torna-se importante para a compreensao da qualidade final dos extrusados
expandidos. Quando ocorre alto grau de cisalhamento associado a baixa umidade
de extrusdo, ocorre maior expansao do produto, com menores células de ar e
textura com menor dureza (HARPER, 1994).
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Maiores concentracbes de amilopectina resultam em extrusados
expandidos com menores células de ar na estrutura e menor densidade especifica
enquanto que altos teores de amilose resultam em menores |E, maior dureza e

maior resisténcia a absorgédo de agua (HARPER, 1994).

A principio, acreditava-se que a degradac¢dao do amido ocorria em fungéo
da temperatura de extrusdo, no entanto, sabe-se que a energia mecanica aplicada
apresenta grande influéncia, mas ainda nao é fator dominante (MITCHEL e
AREAS, 1992).

3.8.2.1.2 Fibras

Normalmente, as condi¢cdes de extrusao nao afetam a quantidade de fibra
total presente na matéria-prima, no entanto, a fracdo soluvel aumenta
(CAMIRE, 2000).

3.8.2.2 Lipideos

Produtos com alto teor de lipideos normalmente ndao sdo processados por
extrusdo por reduzirem o atrito e cisalhamento necessario (CAMIRE, 2000).
A presenca de lipideos em quantidades menores que 3% nao afeta a expanséao do
produto, no entanto, em quantidades maiores que 5%, a reducao na expansao €
consideravel (HARPER, 1994). Collona et al. (1989) sugerem que o aumento do
teor de lipideo pode ser corrigido através da diminuicdo da umidade de
condicionamento para nao afetar o IE dos produtos de segunda geracao.

O tipo de amido e de lipideo presente na matéria-prima influencia no
processo de formacdo do complexo amilose-lipideo, sendo que, acidos graxos
livres e monoglicerideos sdo mais propensos a formacao do complexo em relacéo
aos triglicerideos (MITCHEL e AREAS, 1992; HARPER, 1994; CARIME, 2000).
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O conteudo de lipideo no produto extrusado normalmente € menor em
relacdo a matéria-prima, essa reducdo é funcao da perda na matriz do extrusor
(quando a matéria-prima inicial apresenta alto teor de lipideos como o caso da
soja) e pela formacao de complexo com amilose ou proteina (CAMIRE, 2000).

3.8.2.3 Proteina

As proteinas sao biopolimeros que contém grande numero de
grupamentos quimicos em relagdo aos polissacarideos e por isso sdao mais
reativos (MITCHEL e AREAS, 1992) e sofrem muitas alteracbes durante o

processo de extrusdo, sendo a mais importante a desnaturacao (CAMIRE, 2000).

A maioria das enzimas perdem sua atividade apds serem submetidas ao
processo de extrusdo devido a alta temperatura e ao cisalhamento. Além disso, as
proteinas perdem sua solubilidade em agua e em solugdo salina devido a
temperatura e a energia mecéanica especifica a qual o produto é submetido
(CAMIRE, 2000).

Durante o processo de extrusao, ocorre a ruptura da matriz protéica e
liberacdo das proteinas, entre elas, a zeina, principalmente a-zeina. Ligacoes
dissulfeto sdo rompidas e sofrem reorganizacdo e polimerizacdo. Além disso,
interacoes hidrofobicas e eletrostaticas favorecem a formagdo de agregados
insoluveis, sendo que, o grau de formacao desses agregados € determinante nas
propriedades sensoriais e de textura de extrusados a base de farinha de milho
(BATTERMAN-AZCONA e HAMAKER, 1998; BATTERMAN-AZCONA et al., 1999;
CAMIRE, 2000; WANG e PADUA, 2004). A formacao destes agregados insoluveis
durante a extrusdo resulta na formagdo de uma fase dispersa dentro da fase
continua (MITCHEL e AREAS, 1992).
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Uma das maiores aplicacbes da extrusdo em alimentos com alto teor de
proteina é na texturizacao de proteinas de soja, sendo o analogo de carne um dos
produtos comumente obtidos (CAMIRE, 2000; YAO et al., 2004;
RANASINGHESAGARA et al., 2005; LIU e HSIEH, 2007).

Durante o processo de extrusdo normalmente sao utilizadas altas
temperaturas, que favorece a Reacao de Maillard. Aglcares redutores podem ser
produzidos durante o processo e reagir com grupamentos amina livres de lisina ou
outros aminoacidos (CAMIRE, 2000).

3.8.2.4 Vitaminas e minerais

Considerando que, de todos os componentes dos alimentos as vitaminas
sd0 as mais sensiveis a tratamentos térmicos, é presumivel prever que sofram
degradacao. Dentre as vitaminas lipossoluveis, as vitaminas D e K sdao mais
estaveis, no entanto, as vitaminas A e E e seus precursores (carotendides e
tocoferol, respectivamente) apresentam menor estabilidade térmica e na presenca
de oxigénio (CAMIRE, 2000).

Por se tratar de um processo HTST, a extrusao tem por objetivo a reducéo
de perdas de vitaminas durante o processo. Das vitaminas hidrossolluveis, a mais
susceptivel a degradacgao térmica é a tiamina (vitamina do complexo B), mas sua
estabilidade é variavel durante o processo de extrusdo, podendo ocorrer perdas
entre 5-100%, segundo pesquisas feitas por Killeit (1994). Outras vitaminas do
mesmo complexo B ndo sofrem alteragcdes como é o caso da riboflavina e niacina.
A vitamina C é altamente sensivel a degradacao pela acdo do oxigénio e do calor
(CAMIRE, 2000).

Os minerais sdo estaveis a tratamentos térmicos, e néo € diferente no
processo de extrusdo. No entanto, sabe-se que os graos de cereais contém fitatos
que podem quelar minerais e diminuir a absorgdo destes durante a digestao.
A extrusdo apresenta a capacidade de reduzir os niveis de fitatos através da
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degradacao térmica e mecanica, melhorando nutricionalmente o consumo de
produtos extrusados, pois melhora a disponibilidade dos minerais ao organismo
(CAMIRE, 2000).
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4 MATERIAIS E METODOS

4.1 Matéria-prima

As farinhas de milho utilizadas na execug¢do do trabalho foram obtidas
através de doacéo feita pela industria MINA MERCANTIL, situada em Guaira — SP
e MILHAO ALIMENTOS, situada em Inhumas — GO. As variedades utilizadas
foram de milho dentado e milho duro. Segundo informagdes cedidas pela
fornecedora da variedade de milho duro, trata-se do hibrido Pionner 30F80.
A nomenclatura utilizada para as fracbes de cada variedade esta descrita na
Tabela 4. A obtencdo das fracdes de ambas as variedades foi em moinho de

martelo.

Tabela 4 - Identificagdo das amostras utilizadas conforme a granulometria

Granulometria Milho dentado Milho duro
Menor M100 P100
Intermediaria M200 P200
Maior M500 P300
Reduzida' M500R P300R

1 — Obtida a partir da moagem da fragcao com maior granulometria.

4.2 Reducao de granulometria

A redugédo da granulometria de M500 e P300 foi realizada em moinho de
martelo da marca TREU, modelo 74064G, equipado com 16 martelos e peneira de
0,76mm, na planta piloto do Centro de Pesquisa e Desenvolvimento de Frutas e
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Hortalicas — Fruthotec — do Instituto de Tecnologia de Alimentos — ITAL — situado

em Campinas — SP.

4.3 Extracao do amido

A extragdo do amido do milho foi realizada baseando-se em metodologia
descrita por Orthoefer e Eastman (2004). Uma amostra homogénea de 100g da
mistura das fragdes de cada variedade de milho foi macerada em erlenmeyer de
500mL na presenca de 200mL de solugdo de NaxS;0s5 0,2% (metabissulfito de
s6dio). A maceracdao ocorreu em banho-maria Dubnoff Fibralimentar de
Marca TECNAL® Modelo TE —052 a 52,0+0,2°C por 24 horas com agitagdo de
110rpm.

Ap6s a maceragcdo, as amostras foram trituradas em liquidificador
Marca Walita®alfa Modelo HL 3251 de 3 velocidades. A trituragdo ocorreu por
5 minutos na velocidade maxima. Em seguida, as amostras foram lavadas com
300mL de agua destilada em peneira com malha de 100um e em seguida filtradas

em peneira de 88um.

O material filtrado foi centrifugado em tubos com capacidade de 250mL
em centrifuga refrigerada da Marca FANEM® Modelo FR22 por 25min a 3000rpm,
que corresponde a 1106,82g. O sobrenadante foi descartado e a proteina
depositada sobre o amido foi removida com auxilio de espatula. O amido foi
ressuspenso e submetido a nova centrifugagdo por 3 vezes para promover a

maxima retirada da proteina (purificacao).

O amido final foi seco em estufa com circulacdo forcada de ar da
Marca TECNAL®, Modelo TE 394/2, a 40°C por 24 horas para determinagdo de

amilose e propriedades viscoamilogréficas.
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4.4 Composicao quimica das fracoes de milho
4.4.1 Umidade

A umidade das fracoes foi determinada conforme método 44-152 da AACC
(AACC, 1995b). A secagem das amostras foi realizada em estufa da
Marca TECNAL®, Modelo TE 394/2, com circulagdo forcada de ar. A andlise foi

realizada em triplicata e os resultados expressos em porcentagem (%).

4.4.2 Proteina bruta

A quantificacdo de proteina bruta ocorreu conforme método 46-13
da AACC (AACC, 1995b). A digestdo da amostra foi realizada em Bloco Digestor
TEOO7A e a destilacdo em Destilador de Nitrogénio TE036/1. A andlise foi
realizada em ftriplicata e os resultados expressos em porcentagem (%) em base
seca com fator de conversao N=6,25.

4.4.3 Extrato etéreo

A determinagdo de extrato etéreo foi realizada através do método 30-25
da AACC (AACC, 1995a). A extracao ocorreu em extrator Soxhlet da Marca
QUIMIS® Modelo 308.526 e o extrato etéreo final foi seco em estufa Marca
TECNAL®, Modelo TE 394/2, com circulacdo forcada de ar. A andlise foi realizada
em triplicata e os resultados expressos em porcentagem (%) em base seca.

4.4.4 Cinzas

O teor de cinzas foi determinado através do meétodo 08-01 da AACC
(AACC, 1995a). A amostra foi carbonizada em cadinho de porcelana e incinerada
em mufla da marca FORNITEC® Modelo 2031 a 600°C. A anélise foi realizada em
triplicata e os resultados expressos em porcentagem (%) em base seca.
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4.4.5 Carboidratos

O teor de carboidratos totais foi calculado por diferenca, subtraindo-se do
peso inicial da amostra (em base seca), os teores de proteina bruta, extrato etéreo

e cinzas.

4.4.6 Amilose

A determinagdo da amilose do amido extraido de cada uma das
variedades de milho utilizada foi realizada através de método colorimétrico
(complexacao com iodo) conforme metodologia descrita por Cereda (2002) e
reconhecida pela International Organization for Standardization (1SO).
A absorbéancia das amostras foi determinada em espectrofotdmetro de absorcéo
da Marca Spectrophotometer Beckman, Modelo DU-70, e o comprimento de onda
utilizado foi de 620nm, sendo realizadas leituras com 6 repeticbes para cada

amostra.

4.5 Caracteristicas fisicas e reologicas das fracoes
4.5.1 Granulometria das fracées

A granulometria das fracdes foi determinada em aparelho Produtest,
modelo 2431, pelo método 965.22 da AOAC (AOAC, 1995), com modificagdo na
série de peneiras. Foi utilizada uma sequéncia de peneiras de 20 (0,840mm),
32 (0,500mm), 60 (0,250mm) e 80 mesh (0,177mm). A anélise foi realizada em

triplicata e os resultados expressos em porcentagem (%).

4.5.2 Dureza das fracoes

A dureza das fracdes foi determinada pelo Laboratério de Reologia da
EMBRAPA — Agroindustria de Alimentos — Rio de Janeiro (RJ) através do
método 55-30 da AACC (AACC, 1995a). O método baseia-se no sistema
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SHT (Stenvert Hardness Tester), onde se avalia o tempo necessario para moagem

de determinada massa de amostra, normalmente 20g.

4.5.3 Cor

As fragGes foram avaliadas instrumentalmente quanto a cor utilizando-se
um colorimetro, modelo COLOR QUEST Il (HUNTERLAB). A determinacao
baseou-se nos sistemas CIEL*C*h (representacdo polar do sistema L*a*b*).
No sistema CIEL*a*b*, L* indica luminosidade, que varia de zero (preto) a
100 (branco); enquanto a* e b* representam as coordenadas de cromaticidade,
sendo que +a* indica tendéncia para o vermelho e —a* tendéncia para o verde;
+b* indica tendéncia para o amarelo e —b* tendéncia para o azul. No sistema
L*C*h, o croma (C*) e o angulo de tonalidade (h) foram determinados pela
Equacao 1 e Equacao 2 respectivamente. As condicdes de teste utilizadas foram
baseadas em Leoro (2007), sendo: iluminante D65, angulo de visdo de 10°,
calibragéo “Reflectance Specular Included” (RSIN). As leituras foram determinadas
em triplicata.

C * — (a*)2 + (b*)2
Equacao 1

h,p =tan” (b*/a")

Equacao 2

4.5.4 indice de absorcdo de agua e indice de solubilidade em agua das
fracoes

O IAA e o ISA foram determinados, em ftriplicata, conforme metodologia
proposta por Anderson et al. (1969), com modificacdes. Uma amostra de 2,5g em
base seca foi mantida em 30mL de 4gua destilada a 25°C por 30min, sob agitagéo
em tubos TECNAL com capacidade de 50mL.
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A suspensdo foi centrifugada a 2200g por 10min em centrifuga FANEM®,
Modelo 204NR, e o sobrenadante evaporado e seco em estufa da
Marca TECNAL®, Modelo TE 394/2, com circulagdo e renovacéo de ar a 105°C por
4 horas. Os resultados foram calculados por meio das seguintes equacoes:

ISA=—Mre 1100 IAA=__Mrc
Ma (bs) Ma - Mre
Equacao 3 Equacao 4

Onde:

ISA = Indice de solubilidade em agua (%);
IAA = Indice de absorcéo de agua;

Mre = Massa do residuo de evaporacéo (g);
Ma = Massa da amostra (g), em base seca.;
Mrc = Massa do residuo de centrifugacao (g).

4.5.5 Propriedades viscoamilograficas

O comportamento viscoamilografico das fragcbes e do amido extraido da
matéria-prima foi determinado em viscosimetro RVA (Rapid Visco Analyser).
O perfil utilizado para a andlise, segundo manual do equipamento
(Applications, 1998), encontra-se na Tabela 5. O peso da amostra utilizada foi de
3,09 para as fracdes e de 2,59 para o amido, com correcao para umidade de 14%.

Tabela 5 - Perfil para analise viscoamilografica em RVA (Rapid Visco Analyser)
para as fracdes e 0 amido da matéria-prima

Tempo (min) Variavel Valor
00:00:00 Temperatura 50°C
00:00:00 Velocidade 960rpm
00:00:10 Velocidade 160rpm
00:01:00 Temperatura 50°C
00:04:45 Temperatura 95°C
00:07:15 Temperatura 95°C
00:11:00 Temperatura 50°C
00:13:00 Fim do teste Fim do teste
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4.6 Delineamento experimental

O comportamento das fracbes de milho no processo de extrusdo foi
avaliado submetendo-se cada fracdo ao processo de extrusdo variando-se a
umidade de condicionamento e a temperatura da matriz, segundo Delineamento
Composto Central Rotacional — DCCR, com fatorial completo 22, 4 ensaios nas
condicoes axiais e 3 repeticdes no ponto central, totalizando 11 ensaios, conforme
proposto por Box e Draper (1987), Barros Neto, Scarminio e Bruns (2003) e
Rodrigues e lemma (2005). As variaveis independentes em niveis codificados e

reais encontram-se nas Tabela 6 e Tabela 7.

Tabela 6 - Niveis das variaveis independentes do delineamento estatistico para
avaliacdo do comportamento das fracdes de milho na extrusdo

e . Niveis
Codificacao Variaveis Independentes o = 0 1 +a
X4 Umidade de condicionamento (%) 14,0 15,2 18,0 20,8 22,0
Xo* Temperatura da matriz (°C) 120 127 145 163 170
Xo** Temperatura da matriz (°C) 130 136 150 164 170

t |a|=1,41; * Temperatura definida para extrusdao das fracdes M100, M200, M500 e
M500R; ** Temperatura definida para extruséo das fragdes P100, P200, P300 e P300R.
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Tabela 7 - Delineamento estatistico do tipo composto central rotacional 22 para
avaliacdo do comportamento das fracdes de milho na extrusao

. Valores codificados Valores reais
Ensaio * o
X1 Xo X1 X2 X2

1 -1 -1 15,2 127 136
2 +1 -1 20,8 127 136
3 -1 + 1 15,2 163 164
4 +1 + 1 20,8 163 164
5 -a 0 14,0 145 150
6 +a 0 22,0 145 150
7 0 -a 18,0 120 130
8 0 +a 18,0 170 170
9 0 0 18,0 145 150
10 0 0 18,0 145 150
11 0 0 18,0 145 150

t|al=1,41;

X1, X2 = variaveis independentes: umidade de condicionamento, temperatura da matriz,

respectivamente;

* Temperatura da matriz definida para extrusao das fragcées M100, M200, M500 e M500R;
** Temperatura da matriz definida para extrusao das fracées P100, P200, P300 e P300R.

4.7 Procedimento experimental

Foram realizados 8 planejamentos experimentais (um para cada fracao de
milho utilizada) e os niveis da umidade de condicionamento e da temperatura da
matriz foram definidos através da literatura, das condi¢cdes de operacdo do

extrusor utilizado e de testes preliminares.

4.8 Condicionamento das amostras

O condicionamento das amostras ocorreu através da adigdo lenta e
gradual da quantidade de agua destilada necessaria, obtida pela Equacéo 5, com
auxilio de bureta. A homogeneizacdo ocorreu através de mistura feita com
batedeira planetaria Kitchen Aid Professional, modelo K45SS de 10 velocidades.

A farinha de milho foi mantida em constante revolvimento na velocidade 2.

42



Materiais e Métodos

Y ={[(100 - Ui) / (100 - Uf)] — 1} x PA
Equacao 5
Onde:
Y = Quantidade de agua necesséria a ser adicionada (g);
Ui = Umidade inicial da amostra (%);
Us = Umidade final desejada na amostra (%);
PA = Peso da amostra (g).

Ap6s a adicdo de agua e homogeneizacdo, as amostras, de
aproximadamente 1000g, foram embaladas em sacos de polietiieno e mantidas
sob refrigeracao em refrigerador Marca Prosd6cimo Modelo 01341000101 a 4°C
por 24h para amostras das fragbes M100, M200, M500 e M500R e 48h para
amostras das fracées P100, P200, P300 e P300R. A diferenca entre os tempos
utilizados no condicionamento das fracoes foi necesséaria para atingir o equilibrio
hidrico, pois conforme Robutti et al. (2002), cultivares de milho que apresentam
grédos com maior propor¢do de endosperma vitreo oferecem maior resisténcia a
difusdo da agua devido a diminuicdo da porosidade, reduzindo a velocidade de
hidratacao.

A umidade final das amostras foi averiguada em determinador rapido de
umidade Infrared Moisture Determination Balance AND Modelo AD-4714A antes
do processo de extrusdo. Quando necessario, fez-se a corre¢cao da umidade das

amostras.

4.9 Extrusao das amostras

As fragcGes condicionadas foram extrusadas em extrusor mono-rosca
Brabender (modelo 20 D/N-GNF 1014/2), com temperaturas de 80°C na 12 zona
de aquecimento, 110°C para as fracdes M100, M200, M500 e M500R e 130°C
para as fragdes P100, P200, P300 e P300R na 22 zona de aquecimento.
A configuracdo da rosca utilizada foi com taxa de compresséo 3:1, velocidade de

43



Materiais e Métodos

rotacdo do parafuso de 120rpm, com taxa de alimentacdo de 130g/min e matriz de

2,7mm de diametro.

O produto extrusado foi submetido a secagem em estufa da marca Tecnal,
modelo TE 394/2, com circulacao e renovacao forcada de ar a 85°C até umidade
final inferior a 3,0%. Em seguida, foram coletadas amostras para andlise de indice
de expanséao e forca de compressao de cada ensaio realizado, sendo o restante
do material triturado inicialmente em multiprocessador Marca Walita, Modelo Mega
Master e em seguida em liquidificador da marca Walita®alfa, Modelo HL 3251 para
reduzir melhor a granulometria com objetivo de peneirar em malha de 0,250mm.
As amostras trituradas e peneiradas foram armazenadas em sacos de polietileno
de alta densidade e mantidas a temperatura ambiente para analises posteriores de
indice de absor¢cdo de agua, indice de solubilidade em &agua e andlises

viscoamilograficas.

4.10 Avaliacao do produto extrusado
4.10.1 indice de expansio

O IE foi determinado pela razao entre o didametro do produto extrusado € 0
diametro da matriz (Equacdo 6), segundo metodologia proposta por
Mercier et al. (1998). Foram coletadas 20 amostras de aproximadamente 60mm

de comprimento e seu didmetro mensurado com auxilio de paguimetro Craftsman.

IE=d/do
Equacao 6
Onde:
IE = Indice de expanséo;
d = Didmetro do produto extrusado (mm);
do = Didmetro da matriz (mm).
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4.10.2 Forca de compressao

Foram avaliadas 15 amostras de 60mm de comprimento em Texturémetro
TA-XT2i utilizando “probe” Warner Bratzler (HDP/WBV) do tipo faca em “V”.
Os parametros utilizados foram: velocidade pré-teste: 4,0mm/s; velocidade de
teste: 1,0mm/s; velocidade pds-teste: 5,0mm/s; distancia de ruptura: 1,0mm; limiar
de forga: 20g (STABLE, 1997); e medida de forca na compresséao (FC), expressos
em N.

4.10.3 indice de absorcio de agua e indice de solubilidade em agua

O IAA e o ISA foram determinados, em ftriplicata, conforme metodologia
proposta por Anderson et al. (1969), descrita no item 4.5.4, considerando a

umidade dos extrusados apds secagem em estufa.

4.10.4 Analise viscoamilografica

O comportamento viscoamilografico dos extrusados foi determinado em
viscosimetro RVA (Rapid Visco Analyser). O perfil utilizado para a andlise,
segundo manual do equipamento (Applications, 1998), encontra-se na Tabela 8.

O peso da amostra utilizada foi de 2,5g (em base seca).

Tabela 8 - Perfil para analise viscoamilografica em RVA (Rapid Visco Analyser)
para os extrusados expandidos

Tempo (min) Variavel Valor
00:00:00 Temperatura 25°C
00:00:00 Velocidade 960rpm
00:00:10 Velocidade 160rpm
00:02:00 Temperatura 25°C
00:07:00 Temperatura 95°C
00:10:00 Temperatura 95°C
00:15:00 Temperatura 25°C
00:20:00 Fim do teste Fim do teste
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4.11 Analise dos resultados

Os dados obtidos nos ensaios do delineamento experimental foram
avaliados através de programa estatistico Statistica 5.0 -  Statsoft, USA
(STATISTICA, 1995) para calculo dos efeitos, do coeficiente de regressao e
andlise de variancia (ANOVA) com nivel de significancia de 10%. Para o presente
trabalho foi adotado coeficiente de regressdo minimo (R?) da ANOVA de 0,80 para
garantir a validade das predicoes efetuadas pelo modelo matematico e elaboracao
das superficies de resposta e das curvas de contorno. Com 0 mesmo programa
foram realizadas as analises de correlacdo de Pearson entre os resultados das
variaveis dependentes e a comparacdo de médias, para a caracterizacdo da
matéria-prima, através de teste de Tukey, com nivel de significancia de 5%.

46



5 RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 Matéria-prima
5.1.1 Composicao quimica das fracoes

A composicao quimica das fragdes de milho dentado e duro utilizadas
encontram-se na Tabela 9 e Tabela 10, respectivamente. Observou-se que 0s
valores encontrados para carboidratos totais encontraram-se semelhantes nas
fracbes do milho e estdo de acordo com valores encontrados por
Alexander (1987), Pomeranz (1987), Ferreira (2006), Duensing et al. (2007) e
Leoro (2007).

Os teores de proteina apresentaram diferenca estatisticamente
significativa (p<0,05) entre as fracées do milho dentado, sendo maior para M100 e
menor em M200. Em contrapartida, as fragcdes P200 e P300 do milho duro nao

apresentaram diferenga entre si.

Tabela 9 - Composicdo quimica das fracdes de milho dentado, expressos em
porcentagem* (%)

Proteina Extrato

~ . . 1,2 . 1
Fracao Umidade Carboidratos bruta’ etéreo! Cinzas
M100 12,65+0,09 90,64 7,91+0,01% 1,0120,01° 0,45+0,09°
M200 11,98+0,05 90,64 7,50+0,04° 1,35+0,02* 0,51+0,10%
M500 13,15+0,12 90,99 7,62+0,01° 0,97+0,01° 0,42+0,07°

* Valores correspondentes a média de 3 repeticdes + desvio padrao;

Médias com letras distintas na mesma coluna demonstram diferencas estatisticamente
significativas entre as fragdes pelo teste de Tukey (p<0,05);

1 — Valores expressos considerando amostra em base seca;

2 — Calculado por diferenca.
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Tabela 10 - Composicdo quimica das fracdes de milho duro, expressos em
porcentagem* (%) em base seca

Proteina Extrato

~ . . 1,2 . 1
Fracao Umidade Carboidratos bruta’ etéreo! Cinzas
P100 12,76+0,01 92,69 6,55+0,17° 0,36+0,01° 0,23+0,02°
P200 12,52+0,06 91,64 7,78+0,09° 0,36+0,01° 0,21+0,01%
P300 13,29+0,10 89,99 7,830,132 1,99+0,04* 0,19+0,01°

* Valores correspondentes a média de 3 repeticdes + desvio padrao;

Médias com letras distintas na mesma coluna demonstram diferencas estatisticamente
significativas entre as fragdes pelo teste de Tukey (p<0,05)

1 — Valores expressos considerando amostra em base seca;

2 — Calculado por diferenca.

Singh et al. (2009) reportaram que as diferencas nas caracteristicas da
composicao do endosperma sao devidas a separacao do amido da matriz proteica
durante a moagem e estdo diretamente relacionadas com a dureza e a variedade
do milho. Quanto maior a dureza apresentada pelo milho, maior sera a
compactacado da matriz proteica sobre 0 amido e, durante o processo de moagem,
a proteina tende a ficar aderida ao granulo de amido.

Normalmente, fragdes com maior granulometria tendem a apresentar
maior teor proteico em variedades de milho com maior dureza, ficando
evidenciado em variedades que apresentam maior proporcdo de endosperma
vitreo. Na moagem de milho dentado, devido a maior facilidade de desintegrar o
gréo durante o processo de moagem, favorecendo a separacado entre proteina e
amido, podem ocorrer variagbes entre a composicdo quimica das diferentes
fracoes obtidas (DUENSING et al., 2007). Sendo assim, tanto proteina quanto
amido ficam dispersos nas fracdes de menores particulas, como foi observado
para o milho dentado (Tabela 9), onde a maior concentracdo de proteinas foi

quantificada na fragdo de menor granulometria.

A concentracéo de lipidios (extrato etéreo), encontrada no milho dentado,
esta de acordo com valores descritos por Pomeranz (1987), Duensing et al. (2007)
e Leoro (2007). No caso das fracbes do milho duro, grande diferenca foi
encontrada entre as fragdes P100 e P200 em relagdo a P300. Acredita-se que isto
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ocorreu em funcao do processo de degerminagdo, pois particulas de gérmen
apresentam tamanho préximo a fracado P300, o que provocou a contaminagédo da
fracdo pela presenca do gérmen, uma vez que este proporcionou a maior
concentragao de lipidios (WATSON, 1987b; JONSON, 2000).

Os teores de cinzas encontrados na variedade de milho dentado
encontraram-se de acordo com valores obtidos por Leoro (2007), no entanto,

baixas concentrac6es foram obtidas nas fracées do milho duro.

A quantidade de amilose obtida foi de 31,47+0,35% para o milho dentado
e de 29,00+0,58% para milho duro, respectivamente, no entanto, estes resultados
ndo apresentaram diferencga significativa pelo teste Tukey, com nivel de confianca
de 95%. Robutti et al. (2002) encontraram valores semelhantes para contetudo de
amilose em milho dentado e duro, mas os valores obtidos pelos autores foram
maiores para milho duro (~30,00%) em relacao ao dentado (~28,00%), entretanto

também relatam que n&o ocorreu diferencga estatisticamente significativa.

5.1.2 Granulometria das fracoes

Avaliando a granulometria das fracées de milho utilizadas e tomando por
base a classificagdo proposta por Rooney e Suhendro (2001) para produtos
oriundos da moagem seca de milho degerminado, observou-se na Tabela 11, para
milho dentado, e na Tabela 12 para milho duro, que as fracdes M100 e P100
podem ser classificadas como farinha fina por apresentarem a maior quantidade
entre as peneiras de 32 (0,500mm) e 80 mesh (0,177mm), M200 e P200 como
farinha grossa com variagdo granulométrica predominante entre 20 (0,840mm) e
60 mesh (0,250mm) e M500 e P300 como grits fino, apresentando granulometria
entre 20 (0,840mm) e 32 mesh (0,500mm). A reducdo de granulometria das
fracoes M500 e P300 resultaram nas fracoes M500R e P300R, respectivamente,

classificadas como farinha grossa.

49



Resultados e Discussao

Tabela 11 - Granulometria das fragbes de milho dentado, expresso em
porcentagem* (%)

Abertura da malha da peneira (mesh)
20 32 60 80

Fracao Fundo

M100  0,04+0,01°  7,12+0,14% 74,39+0,57° 11,88+0,58° 6,36+0,862
M200  0,05+0,04° 61,94+0,82° 30,78+0,89° 3,95+0,55°  3,23+0,57°
M500  1,53+0,16 88,54+0,44® 8,040,219  0,77+0,10° 0,94+0,07°
M500R 1,83+0,27% 19,28+0,18° 64,44+0,99° 10,06+0,51° 4,42+217°

* Valores correspondentes a média de 3 repeticées + desvio padrao;
Médias com letras distintas na mesma coluna demonstram diferencas estatisticamente
significativas entre as fragdes pelo teste de Tukey (p<0,05).

Tabela 12 - Granulometria das fragbes de milho duro, expresso em
porcentagem* (%)

Abertura da malha da peneira (mesh)

20 32 60 80 Fundo

Fracao

P100 0,04+0,01°  0,09+0,01¢ 91,67+0,182 6,89+0,21°  1,19+0,10°
P200 0,08+0,01° 74,70+0,83% 24,85+0,83° 0,18+0,01° 0,14+0,01°
P300  64,96+0,93° 34,77+0,81° 0,09+0,01¢ 0,02+0,01° 0,01+0,01°
P300R  0,75+0,12° 13,55+0,45° 50,27+0,67° 17,93+0,49% 17,14+0,612

* Valores correspondentes a média de 3 repeticdes + desvio padrao;
Médias com letras distintas na mesma coluna demonstram diferencas estatisticamente
significativas entre as fragdes pelo teste de Tukey (p<0,05).

Os resultados encontrados para a granulometria de farinha fina e grits fino
estdo de acordo com valores reportados por Jamim e Flores (1998),
Ferreira (2006) e Leoro (2007).

O tamanho das particulas da matéria-prima utilizada no processo de
extrusdo com extrusor mono-rosca € altamente significativo, pois menores
particulas favorecem o processo e gelatinizacdo (COLONNA et al., 1998) e
alteram a textura, palatabilidade e expansao do produto final. As células de ar na
estrutura dos extrusados expandidos s&o maiores ou menores conforme a
distribuicdo granulométrica das farinhas utilizadas (ZHANG e HOSENEY, 1998;
HUBER, 2001; ASCHERI, 2007).

A uniformidade das particulas também estd relacionada com o

condicionamento das farinhas, particulas uniformes tendem a absorver agua na
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mesma velocidade. Quando o tamanho das particulas sofre grande variacao, as
particulas menores absorvem agua com maior velocidade que particulas maiores,
resultando em diferentes graus de coccdo durante o processo de extrusdo
diminuindo a qualidade do produto final (HUBER e ROKEY, 1990;
DE MONREDON et al., 1996; DESRUMAUX et al., 1998; STRAHM, 2000).

5.1.3 Dureza das fracoes

A dureza das fracbes de milho, determinada pelo tempo requerido (em
segundos) para moagem de determinada quantidade da amostra, esta
apresentada na Figura 6. Maior tempo necessario para a moagem das amostras
foi identificado nas fragdes com maiores granulometrias (M500 e P300).

10
8 -
6 -
4 -
2
0 - \ \ \ ‘ ‘ ! ‘

M100 M200 M500 M500R P100 P200 P300 P300R
Fracao

Tempo de moagem (s)

Figura 6 - Dureza das fragdes de milho dentado (M100, M200, M500 e M500R)
e duro (P100, P200, P300 e P300R).
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Observou-se que o tempo de moagem aumentou com o0 aumento da
granulometria das fracées de milho dentado, enquanto que para o milho duro, nao
houve diferenca entre o tempo de moagem das fragdes P100 e P200.

A reducédo de granulometria que deu origem as fragdes M500R e P300R
proporcionou menor tempo de moagem, mas de maneira semelhante as demais
fracoes. O tempo de moagem pode ser avaliado como uma analise subjetiva para
a dureza das farinhas de milho, uma vez que o método &, na maioria das vezes,
utilizado com melhores respostas para determinacdo de dureza de graos de trigo.
Além disso, a influéncia do tamanho de particula sobre o tempo de moagem deve
ser considerada, uma vez que o processo ocorreu em funcéo do tempo necessario
para a moagem de determinada massa da amostra estipulada, sendo assim,

fracbes com maiores granulometrias requerem maior tempo de moagem.

Outro fator de grande importancia para o tempo de moagem é a proporgcao
de endosperma farinaceo e vitreo presente na fragdo (LI, 1996;
POMERANZ, 1996). Atribuiu-se principalmente a este fator a semelhanga entre os
tempos de moagem para as fracées de milho dentado e duro. O milho dentado
apresenta maior propor¢do de endosperma farinaceo em relagdo ao milho duro, e
por isso foi necessaria a moagem de maior volume para obter a massa pré-

determinada para a analise.

5.1.4 Cor

Observando a Tabela 13 e Tabela 14, verificou-se que a luminosidade (L)
das fragcdes de milho dentado e duro diminuiu com o aumento da granulometria,
apresentando diferencas estatisticamente significativas (p<0,05) entre as fragdes.
Maiores valores de L indicam tendéncia a cor branca, e estd atribuido a maior
exposicdo do amido encontrado nas fragbes com menores granulometrias.
Sing et al. (2009) encontraram valores semelhantes para a luminosidade de milho
dentado.
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Tabela 13 - Cor das fragoes de milho dentado*

Fracao L C h

M100 82,95+0,07° 38,00+0,14° 76,38+0,02°
M200 81,61+0,14° 36,36+0,93° 76,20+0,08?
M500 78,52+0,03¢ 41,35+0,162 73,40+0,17°
M500R 82,13+0,04° 36,61+0,32° 75,71+0,10°

* Valores correspondentes a média de 3 repeticoes * desvio padrao;
Médias com letras distintas na mesma coluna demonstram diferencas estatisticamente

significativas entre as fragdes pelo teste de Tukey (p<0,05).

Tabela 14 - Cor das frag6es de milho duro*

Fracao L C h

P100 84,07+0,04% 38,36+0,24° 76,97+0,10?
P200 79,24+0,04° 44.98+0,05° 73,83+0,11°
P300 74,08+0,08° 48,33+0,14° 68,96+0,10°
P300R 82,29+0,50° 37,75+0,33¢° 74,79+0,08°

* Valores correspondentes a média de 3 repeticoes + desvio padrao;
Médias com letras distintas na mesma coluna demonstram diferencas estatisticamente
significativas entre as fragdes pelo teste de Tukey (p<0,05).

Oposto a luminosidade, o aumento da cromaticidade das fracoes
apresentou-se estatisticamente significativo (p<0,05) com o aumento da
granulometria. O croma (C) adquire valor nulo no centro da circunferéncia de
representacdo e aumenta de acordo com a distancia do ponto central.
O angulo (h), que €& expresso em graus e assume valor zero no ponto
+a (vermelho) e 90° em +b (amarelo), apresentou reducédo estatisticamente
significativa (p<0,05) com o aumento da granulometria das fra¢des. Avaliando-se a
interacao entre L, C e h, observou-se que, com 0 aumento da granulometria, as

fracdes apresentaram cor amarela com maior intensidade (Figura 7).
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P300R

Figura 7 - Cor das fragbes de milho dentado (M100, M200, M500 e M500R) e
duro (P100, P200, P300 e P300R).

Em granulometrias maiores, o amido tende a ficar menos exposto, isso faz
com que a matriz proteica figue mais intacta. Nessa matriz proteica estédo
presentes os carotendides, a-caroteno, B-criptoxantina, luteina e zeaxantina,
responsaveis pela cor amarela encontrada no milho. A B-criptoxantina e a luteina
sao encontradas no milho em pequenas concentra¢des, no entanto, a-caroteno e
zeaxantina sdo encontrados em maiores quantidades (WHITE e WEBER, 2007:
MERCADANTE, 2008; OTLES e GAGINDI, 2008).
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5.1.5 indice de absorcdo de agua e indice de solubilidade em agua das

fracoes

A influéncia do tamanho da granulometria no IAA e ISA pode ser
claramente observada na Tabela 15 e Tabela 16 para as fragdes de milho dentado
e duro, respectivamente. O IAA sofreu redugdo conforme aumentou a
granulometria das fragdes, em fungdo da diminuicdo da area superficial para
difusdo da agua (ZHANG e HOSENEY, 1998; HUBER, 2001).

Tabela 15 - indice de absorcdo de agua (IAA) e indice de solubilidade em
agua (ISA) para as fracdes de milho dentado*

Fracao I1AA ISA (%)

M100 2,95+0,02% 2,31+0,01°
M200 2,73+0,01° 2,21+0,06%
M500 2,51+0,01¢ 1,69+0,04°
M500R 2,63+0,03° 1,94+0,06°

* Valores correspondentes a média de 3 repeticdes + desvio padrao;
Médias com letras distintas na mesma coluna demonstram diferenca estatisticamente
significativa entre as fracdes pelo teste de Tukey (p<0,05).

Tabela 16 - indice de absorcdo de agua (IAA) e indice de solubilidade em
agua (ISA) para as fragdes de milho duro*

Fracao I1AA ISA (%)

P100 2,63+0,01° 1,29+0,01°
P200 2,48+0,02° 0,91+0,02°
P300 2,32+0,02¢ 0,67+0,03¢
P300R 2,79+0,05° 1,62+0,03?

* Valores correspondentes a média de 3 repeticdes + desvio padrao;
Médias com letras distintas na mesma coluna demonstram diferencas estatisticamente
significativas entre as fragdes pelo teste de Tukey (p<0,05).

A influéncia da dureza das fragcdes de milho foi notéria entre as variedades
utilizadas. Observou-se que, para as fragcbes com granulometrias semelhantes
entre as variedades, ocorreu diminui¢do no IAA do milho duro em relagédo ao milho
dentado. Zhang e Hoseney (1998), Robutti et al. (2002),
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Gonzalez et al. (2004 e 2005) e Paulsen (2007) reportaram que variedades de
milho com maior dureza apresentaram menor porosidade para difusdo da agua
devido a maior compressdao da matriz proteica sobre o granulo de amido,

resultando numa estrutura compacta.

O baixo IAA das fracées de milho ocorreu pela reduzida afinidade da agua
com o amido nativo, onde somente o amido danificado é responsavel pela
formacgao de ligacdes de hidrogénio com a agua, além da forte ligacdo do amido
com a matriz proteica. O amido apresenta duas regides devido a sua estrutura,
sendo uma denominada de regido cristalina e outra de regido amorfa, mas apenas
a fracdo amorfa do amido tem capacidade de absorver agua em sistema a frio
(COLONNA et al., 1989, JANE, 2003). A baixa absorcao de agua pelas fracdes
deveu-se basicamente a pouca porosidade encontrada.

Assim como a dureza influenciou no IAA, ocorreu 0 mesmo efeito no ISA,
onde a lixiviagdo de componentes soluveis ocorreu com maior facilidade nas
fracdes de milho dentado. Verificou-se baixo ISA nas fragdes, principalmente na
variedade de milho duro, e com aumento da granulometria ocorreu valor minimo
de 0,67% para a fragdo P300. Pode-se verificar na Tabela 16 que a reducao de
granulometria de P300 para P300R aumentou o IAA e o ISA em 20 e 142%,
respectivamente, sendo que, na reducdo da fracdo M500 pra M500R, esse
aumento foi menor. A forca de impacto durante a trituracdo promoveu o
rompimento da matriz proteica possibilitando a liberagdo de amido soluvel
(danificado).

Autores como Pomeranz (1987), Mestres et al. (1991) e
Duensing et al. (2003) citaram que a energia necessaria para produzir fragcdes com
menores granulometrias de milho com elevada dureza foi maior, resultando em
alteragbes na estrutura do grénulo de amido. Alvin (2001) encontrou valores
semelhantes para IAA e ISA utilizando fuba mimoso, que corresponde a fracéo
M200 da variedade de milho dentado, uma vez que esta é a variedade mais
utilizada pela industria para obtencao de fuba.
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5.1.6 Propriedades viscoamilograficas

Materiais biopoliméricos como amido apresentam propriedades funcionais
de grande interesse na industria de alimentos, como solubilidade, viscosidade,
capacidade de formacado de géis e capacidade de retencdo de agua (BELITZ e
GROSCH, 1997; PEREDA et al., 2005). A presenca de lipideos e fosfolipidios
retarda a retrogradacdo do amido por limitar a dispersdo do amido durante o
tratamento térmico (JANE, 2003).

O RVA (Rapid Visco Analyser) € um sistema que mede a mudanca de
viscosidade do amido, ou produtos a base de amido, sob condigdes controladas
de agitacdo e temperatura. A curva de viscosidade obtida mostra um rapido
aumento durante a fase de aquecimento devido ao inchamento do granulo de
amido, lixivia da amilose e penetracdo da agua no espaco liberado pela amilose
dentro do granulo de amido. Com temperatura e agitacdo constante, ocorre queda
da viscosidade em funcao do rompimento dos granulos de amido e orientacao da
amilose no sentido da agitacdo. Resfriamento posterior promove a diminuicdo da
energia do sistema e a formacao de ligacoes de hidrogénio entre as cadeias de
amido, resultando em aumento de viscosidade, também denominado de
retrogradacédo (CIACCO e CRUZ, 1982; NELLES et al., 2000; HUANG e
ROONEY, 2001).

Os resultados obtidos para as propriedades viscoamilograficas das
fracoes de milho dentado estdo apresentados na Tabela 17 e de milho duro, na
Tabela 18.
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Tabela 17 - Comportamento viscoamilografico das fracbes de milho dentado,
expresso em RVU*

Fragéo Vmax Vmin QV Vﬁna| TR

M100 89,25+1,58% 75,14+0,65% 14,11+0,97° 179,2841,92° 104,14+1,30°
M200  62,03+3,16° 43,78+2,94° 18,25+0,43° 151,17+2,39° 107,39+2,38°
M500 36,42+1,75° 23,86+1,19° 12,55+0,62° 95,14+2,71°  71,2841,57°
M500R 79,61+0,83° 57,83+1,38° 21,78+0,56% 194,69+0,27% 136,86+1,25°

Vmax — Viscosidade maxima; Vyin — viscosidade minima; QV — queda de viscosidade; Vfina —
viscosidade final; TR —tendéncia a retrogradacéo;

* Valores correspondentes a média de 3 repeticdes + desvio padrao;

Médias com letras distintas na mesma coluna demonstram diferencas estatisticamente
significativas entre as fragdes pelo teste de Tukey (p<0,05).

Tabela 18 - Comportamento viscoamilografico das fragdes de milho duro,
expresso em RVU*

Fragéo Vmax Vmin QV Vﬁna| TR

P100  114,33+3,57% 106,114+2,63% 8,22+0,97° 231,0845,43° 124,97+5,32°
P200 43,08+2,18° 2586+2,17° 17,22+0,24° 123,47+3,59° 97,61+1,64°
P300 6,53+0,35°  4,31+0,17% 2,22+0,219 18,56+1,32¢ 14,25+1,17¢
P300R 108,89+3,97° 86,39+2,11° 22 50+2,28% 262,89+3,12% 176,50+1,012

Vmax — Viscosidade maxima; Vpin — viscosidade minima; QV — queda de viscosidade; Viina —
viscosidade final; TR —tendéncia a retrogradacéo;

* Valores correspondentes a média de 3 repeticdes + desvio padrao;

Médias com letras distintas na mesma coluna demonstram diferencas estatisticamente
significativas entre as fragdes pelo teste de Tukey (p<0,05)

A Vnax durante a fase de aquecimento mostrou-se altamente influenciada
pela granulometria das fracdes. A reducao da Vnax em relacéo as fracdes foi maior
na variedade de milho duro em relacdo ao milho dentado. Observou-se um
decréscimo de 52,83RVU na Vmax entre as fracbes M100 e M500, enquanto que
entre as fracoes P100 e P300 a redugédo alcancou 107,80RVU devido a menor
porosidade e maior dureza das fragdes, resultando em maior empacotamento da
fracdio de amido (ALMEIDA-DOMINGUEZ et al., 1997; ZHANG e
HOSENEY, 1998; HUBER, 2001, SANDHU e SINGH, 2007; SINGH et al., 2009).

As fracbes com granulometria reduzida (M500R e P300R) apresentaram
Vmax de 79,61 e 108,89RVU, respectivamente. Com 0 aumento da area exposta ao

contato com a agua ocorreu aumento estatisticamente significativo (p<0,05) da
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Vmax, Situando-se proximo a viscosidade de M100 e P100, concomitantemente.
Além disso, verificou-se a influéncia do tamanho da particula no comportamento
viscoamilografico, uma vez que a composicao quimica entre as fragdes M500 e
M500R e P300 e P300R é a mesma, respectivamente, diferenciando-se somente
pelo tamanho da particula.

ApGs a Vmax ocorre o rompimento dos granulos e a dispersao do amido,
que é regida pelo tamanho das particulas e a presengca de complexos e/ou
agregados. A integridade do granulo de amido depende do tempo de cozimento,
temperatura, concentracdo, grau de cisalhamento e pH. Granulos integros
resultam em gel firme e coeso, com baixo poder espessante
(MAURO et al., 2007).

Durante a agitagdo em temperatura constante a 95°C, verificou-se que as
fracdes de milho duro apresentaram maior estabilidade da viscosidade para todas
as fracdes utilizadas, com excecao da fracdo P300R. Maior Vina foi obtida para as
menores granulometrias de ambas as variedades (M100, P100, M500R e P300R).

As fracOes intermediarias (M200 e P200) apresentaram maiores valores
de QV durante a fase de temperatura e agitacdo constante a 95°C e 160rpm,
respectivamente. Este fato esta relacionado com a desintegracdo da particula
durante esta etapa, onde ocorreu a liberagdo do material interno das particulas, e
estas tendem a se orientar no sentido da rotacdo da agitacédo, resultando em
maior QV.

O tempo de processo do RVA é muito rapido, o que pode ter resultado em
comprometimento da andlise na fase de aquecimento para amostras com maiores
granulometrias, pois ndo ocorre a gelatinizacdo completa do amido. Este efeito foi
maior para o milho duro, por apresentar maior dificuldade para absorcao e difuséo
de agua para promover a completa gelatinizacéo.

A temperatura de pasta para as fracdes utilizadas esta demonstrada na
Tabela 144 do Apéndice |. Observou-se que nao foi detectada a temperatura de
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pasta para a fracdo de maior granulometria para ambas as variedades de milho
utilizadas (M500 e P300). Atribui-se este comportamento ao tamanho da particula,
uma vez que granulometrias maiores sdo mais dificeis de hidratar durante o curto

periodo de analise que é utilizado no RVA.

Avaliando-se as demais fracdes que apresentaram temperatura de pasta,
observou-se que oorreu aumento estatisticamente significativo (p<0,05) entre a
fracdo com menor tamanho de particula (M100 e P100) e a fracdo intermediaria
(M200 e P200). Foram obtidas temperaturas de pasta de 87,30 e 93,03°C para as
fracoes M100 e M200 e de 84,53 e 94,02°C para as fragcbes P100 e P200,
respectivamente. Os altos valores obtidos para a temperatura de pasta estao
relacionados com a lenta difusdo da agua dentro das particulas das fragdes,
necessitando de temperaturas maiores para ocorrer o aumento da viscosidade
durante a anadlise. Quando a fragcdo com maior granulometria sofreu reducao no
tamanho de particula foi possivel detectar a temperatura de pasta, no entanto,
estes valores também foram altos, 91,85°C para a fragdo M500R e 88,35°C para a
fracao P300R.

O comportamento da Vmax esta coerente com o IAA, uma vez que o
aumento da granulometria reduziu a area superficial para a penetragdo de agua,
dificultando o intumescimento do granulo de amido para o aumento da Vnyax das
fracdes, o que ocorreu com maior significancia estatistica (p<0,05) para o milho
duro por ter apresentado um coeficiente de correlacdo entre |IAA e viscosidade
maxima de 0,9296 (Figura 8) em relacdo ao milho dentado que apresentou
r=0,7973.
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Figura 8 - Correlagédo entre indice de absorcado de agua e viscosidade maxima
para as milho dentado (a) e duro (b).
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A temperatura de pasta determinada para o amido extraido das duas
variedades de milho utilizadas encontra-se na Tabela 144 do Apéndice |I.
Foi verificado que o amido do milho dentado apresentou temperatura de pasta de
78,63°C e de amido de milho duro de 78,07°C, no entanto, estes valores néo

apresentam diferencga estatisticamente significativa entre si.

O comportamento viscoamilografico do amido extraido do milho dentado
e duro estd apresentado na Figura 9 e os valores obtidos estdo expostos na
Tabela 145 do Apéndice |.

viscoamilograficas dos amidos nao apresentam diferenca estatisticamente

Os valores observados para as propriedades

significativa (p<0,05).

Entretanto, observou-se altos valores de Vnyax € baixa QV e TR para
ambos os amidos, 0 que é caracteristico do amido de milho. A dispersao de amido
de milho quando é aquecida em excesso de agua sofre inchamento pela absorcéo
de agua dos granulos produzindo pastas altamente viscosas e estaveis a agitacao
mecanica e com baixa TR durante a anélise (CIACCO e CRUZ, 1982;
WHITE, 2001).
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Figura 9 - Comportamento viscoamilografico de amido
de milho dentado e duro.

5.2 Extrusados expandidos
5.2.1 indice de expansio

A expansdao de produtos processados por extrusdo depende da
composi¢cdo quimica da matéria-prima, das condi¢cdes de extrusdo e da pressao
de vapor (DESRUMAUX et al., 1998). A estrutura dos produtos expandidos varia
com o grau de gelatinizagdo do amido e a diferenca de pressao entre o interior do
extrusor € o ambiente exterior, que promove a evaporacdo da agua presente
formando nucleos de células de ar. Durante a expansao, as pequenas células
presentes crescem e, através da nucleagdo e coalescéncia, formam as células
maiores observadas nos produtos finais. Com a evaporacdo de agua ocorre a
queda da temperatura do produto abaixo da temperatura de transi¢do vitrea,
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formando a estrutura final do produto. O resfriamento posterior é lento devido a
baixa condutividade térmica dos biopolimeros (COLONNA et al., 1989).

A influéncia da umidade de condicionamento e da temperatura da matriz
no IE foi avaliada nas fragdes de milho dentado (Tabela 19) e duro (Tabela 20) e
apresentaram valores experimentais que variaram entre 2,08 e 4,44. O valor
minimo foi obtido no ensaio 4 da fragcdo M500 e o maximo no ensaio 5 da fracao
M500R. Em todas as fracées de milho dentado e duro o maior IE foi obtido no
ensaio 5, combinando-se baixa umidade de condicionamento (14%) e temperatura
de matriz intermediéaria (145 e 150°C para milho dentado e duro, respectivamente).
Em contrapartida, observou-se que na maioria das fracbes os valores minimos
foram obtidos no ensaio 6, no qual as condicbes de experimento foram de maior
umidade de condicionamento (22%) e temperatura no ponto central (145 e 150°C
para milho dentado e duro, respectivamente).

Tabela 19 - Resultado experimental obtido no indice de expansao* para o0s
extrusados expandidos das fracdes de milho dentado

. Niveis reais
Ensaio U(%) T(C) M100 M200 M500 M500R
1 15,2 127 3,79+0,13 3,85+0,15 3,57+0,06 3,94+0,05
2 20,8 127 2,61+0,07 2,42+0,07 2,10+0,06 2,59+0,09
3 15,2 163 3,60+0,06 3,53+0,11 3,48+0,12 4,04+0,06
4 20,8 163 2,44+0,06 2,56+0,07 2,08+0,07 2,50+0,05
5 14,0 145 4,10+0,12 3,90+0,12 3,84+0,10 4,44+0,06
6 22,0 145 2,24+0,08 2,42+0,09 2,15+0,08 2,36+0,10
7 18,0 120 3,02+0,09 3,06+0,09 3,23+0,06 2,99+0,06
8 18,0 170 3,02+0,09 2,94+0,06 2,80+0,10 2,95+0,05
9 18,0 145 3,07+0,09 2,99+0,10 2,79+0,09 3,27+0,08
10 18,0 145 3,13+0,07 3,05+0,08 2,77+0,08 3,27+0,08
11 18,0 145 3,11+0,11 2,94+0,06 2,81+0,08 3,24+0,07

* Valores expressos pela média aritmética de 20 repeticdes+desvio padrao;

U — Umidade de condicionamento; T — Temperatura da matriz.
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Tabela 20 - Resultado experimental obtido no indice de expansao* para os
extrusados expandidos das fracées de milho duro

. Niveis reais
Ensaio U(%) T(C) P100 P200 P300 P300R
1 15,2 136 3,70+0,04 3,84+0,08 3,81+0,12 4,02+0,10
2 20,8 136 2,72+0,07 2,81+0,06 2,76+0,08 2,79+0,06
3 15,2 164 3,72+0,05 3,42+0,09 3,49+0,04 3,95+0,11
4 20,8 164 2,67+0,07 2,63+0,08 2,64+0,08 2,90+0,05
5 14,0 150 3,93+0,07 3,96+0,09 3,96+0,09 4,26+0,09
6 22,0 150 2,56+0,05 2,42+0,06 2,48+0,06 2,62+0,05
7 18,0 130 3,40+0,06 3,34+0,08 3,23+0,06 3,43+0,08
8 18,0 170 3,22+0,05 3,33+0,07 3,08+0,08 3,39+0,07
9 18,0 150 3,38+0,06 3,22+0,06 3,16+0,07 3,51+0,07
10 18,0 150 3,36+0,04 3,20+0,05 3,07+0,07 3,47+0,07
11 18,0 150 3,37+0,06 3,23+0,06 3,17+0,07 3,48+0,07

* Valores expressos pela média aritmética de 20 repeticbes+desvio padrao;
U — Umidade de condicionamento; T — Temperatura da matriz.

5.2.1.1 indice de expansao de M100

O IE dos extrusados expandidos obtidos da fracdo M100 variaram entre
2,24 e 4,10 conforme exposto na Tabela 19. O efeito das variaveis independentes
sobre a resposta estd apresentado na Tabela 146 do Apéndice I, onde se
verificou que somente a umidade linear possuiu influéncia estatisticamente
significativa (p<0,10) sobre a resposta. Na Tabela 21 estdo apresentados os
coeficientes de regressdao dos fatores estatisticamente significativos para a
obteng¢do do modelo matematico ajustado de 12 ordem linear (Equagéo 7).

Tabela 21 - Coeficientes de regressdo para os fatores estatisticamente
significativos (p<0,10) para o indice de expansao da fracdo M100

Coeficiente de

Fatores regressao Erro padrao t(9) p-valor
Média 3,10 0,03 118,51  <0,001
Umidade (L) -0,62 0,03 -20,24  <0,001

L — linear; R® = 0,9785.

64



Resultados e Discussao

IE = 3,10 — 0,62x;
Equacao 7
Onde:
IE = Indice de expanséo;
x1 = Umidade de condicionamento em nivel codificado.

A validade do modelo obtido foi garantida pela analise de variancia
(Tabela 22) onde os valores preditivos sdo explicados por um coeficiente de
regressdao de 97,85%, sendo o valor de Fcacuado 121,89 vezes maior que
Fiabetado (P<0,10) devido ao baixo residuo obtido, o que garantiu a validade do
processo, uma vez que o residuo foi praticamente oriundo da falta de ajuste e nao
do erro puro, o que conferiu repetibilidade aos ensaios. Através da superficie de
resposta (Figura 10) verificou-se que melhores resultados foram obtidos na menor
umidade de condicionamento da fracdo M100 e que a temperatura da matriz ndo
foi significativa dentro da faixa estudada.

Tabela 22 - Andlise de variancia (ANOVA) dos fatores estatisticamente
significativos (p<0,10) para o indice de expansao da fracdo M100

Fonte de Somados Grausde Quadrado

variagio  quadrados liberdade médio Fealculado p-valor
Regresséao 3,09 1 3,09 409,56 <0,001
Residuos 0,07 9 0,01
Falta de
ajuste 0,07 7 0,01
Erro puro <0,01 2 <0,01
Total 3,16 10

R* = 0,9785; F1.g090 = 3,36.

5.2.1.2 indice de expansao de M200

Conforme apresentado na Tabela 19, o IE da fracdo M200 variou de 2,42
a 3,90 nas condicdes de extrusao utilizadas. Segundo a anélise dos efeitos das
variaveis independentes apresentados na Tabela 147 do Apéndice I, somente a
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temperatura quadratica ndo apresentou influéncia estatisticamente significativa
(p<0,10).

A Tabela 23 apresenta os coeficientes de regressao para os fatores
estatisticamente significativos (p<0,10) ao IE da fracdo M200, o que permitiu a
obtencédo do modelo matematico ajustado de 22 ordem mostrado na Equacéo 8.

A validade do modelo matematico ajustado pode ser entendida através da
analise da Tabela 24 da andlise de variancia que explicou 99,33% das respostas
obtidas, além disso, o valor de Fcacuiado f0i 70,20 vezes superior ao Fiapelado- A partir
desses dados foi possivel gerar a superficie de resposta (Figura 10) para
visualizar a faixa de umidade de condicionamento e temperatura da matriz que
resultaram em melhores respostas. Observou-se que maiores IE séo
obtidos na menor umidade de condicionamento e temperatura da matriz entre
—a (120°C) e ponto central (145°C).

Tabela 23 - Coeficientes de regressdo para os fatores estatisticamente
significativos (p<0,10) para o indice de expansao da fracdo M200

Coeficiente Erro

Fatores de regressao padrao ¥6) p-valor

Média 3,00 0,02 131,26  <0,001

Umidade (L) -0,56 0,02 -29,24  <0,001

Umidade (Q) 0,08 0,02 3,85 0,008
Temperatura (L) -0,04 0,02 -2,28 0,063
Umidade (L) x Temperatura (L) 0,12 0,03 4,23 0,005

L — linear; Q — quadratico; R® = 0,9933.

|E = 3,00 — 0,56x1 — 0,04x2 + 0,08x:% + 0,12x1X2
Equacao 8
Onde:
IE = Indice de expansao;
x1 = Umidade de condicionamento em nivel codificado;
X2 = Temperatura da matriz em nivel codificado.

66



Resultados e Discussao

Tabela 24 - Andlise de variancia (ANOVA) dos fatores estatisticamente
significativos (p<0,10) para o indice de expansao da fracdo M200

Fonte de Somados Grausde Quadrado

variacio  quadrados liberdade médio Fealculado p-valor
Regresséao 2,64 4 0,66 223,22 <0,001
Residuos 0,02 6 <0,01
Falta de
ajuste 0,01 4 <0,01
Erro puro 0,01 2 <0,01
Total 2,65 10

R* = 0,9933; F46090 = 3,18.

Acredita-se que o aumento do numero de fatores estatisticamente
significativos encontrados para o IE da fragdo M200 em relacdao a M100 ocorreu
em fungdo da maior granulometria. A temperatura da matriz favoreceu a ruptura
dos granulos presentes e, além disso, o aumento da granulometria forneceu maior
grau de cisalhamento durante o processo de extrusdo como reportado por
Colonna et al. (1989).

5.2.1.3 indice de expansao de M500

O IE para os extrusados expandidos da fracdo M500 encontraram-se entre
2,08 e 3,84 (Tabela 19) para as faixas estudadas das variaveis independentes.
Conforme Tabela 148 do Apéndice Il, a analise de efeitos demonstrou que
somente a temperatura linear apresentou efeito estatisticamente significativo
(p<0,10) sobre a variavel dependente em estudo. Para andlise dos coeficientes de
regressao (Tabela 25) do IE foi mantido o efeito do termo linear da temperatura da
matriz por ter apresentado p-valor (0,119) préximo ao nivel de significAncia
utilizado (p<0,10). Conforme Rodrigues e lemma (2005), além da ferramenta
estatistica, é importante considerar o processo de producdo e o bom senso
investigativo para ignorar ou nao algum fator durante o experimento.
Harper (1994) e Huber (2001) citaram que a temperatura foi uma variavel que
apresentou influéncia na obtencao de extrusados expandidos quando o obijetivo foi
de avaliar o IE.
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Tabela 25 - Coeficientes de regressao para os fatores significativos para o indice
de expansao da fracdo M500

Coeficiente de

Fatores regressdo Erro padrao (8) p-valor
Média 2,87 0,04 65,61 <0,001
Umidade (L) -0,66 0,05 -12,80  <0,001
Temperatura (L) -0,09 0,05 -1,75 0,119

L — linear; R® = 0,9542.

A Equacado 9 mostra o modelo matematico ajustado de 12 ordem linear
obtido através da andlise dos coeficientes de regressdo. O modelo obtido foi
considerado valido através da andlise de variancia (Tabela 26), pois 95,42% dos
valores experimentais foram obtidos pela equacdo. Como Fcacuiado da andlise de
variancia foi 26,83 vezes maior que Fiapelado, fOi possivel obter a superficie de
resposta (Figura 10) para avaliar, dentro da faixa estudada, os melhores
resultados. Estes foram obtidos utilizando-se menor umidade de

condicionamento (14%) e temperatura da matriz entre 120 e 130°C.

IE = 2,87 — 0,66x; — 0,09x>
Equacao 9
Onde:
IE = Indice de expansao;
x1 = Umidade de condicionamento em nivel codificado;
X2 = Temperatura da matriz em nivel codificado.

Tabela 26 - Analise de variancia (ANOVA) dos fatores significativos para o indice
de expansao da fracdo M500

Fonte de Somados Grausde Quadrado

variacdo  quadrados liberdade médio Fealculado p-valor
Regresséao 3,52 2 1,76 83,43 <0,001
Residuos 0,17 8 0,02
Fa]ta de 0.17 5 0.03
ajuste
Erro puro <0,01 2 <0,01
Total 3,69 10

R*=0,9542; Fog090 = 3,11.
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5.2.1.4 indice de expansdo de M500R

As variaveis independentes utilizadas no delineamento resultaram em |E
que variou de 2,50 a 4,44 para a fracdo M500R (Tabela 19). Através da analise
dos efeitos (Tabela 149 do Apéndice Il) foi verificado que os fatores temperatura
linear e interacdo da umidade e temperatura ndo apresentam-se estatisticamente
significativos (p<0,10). No entanto, para analise dos coeficientes de regresséo
(Tabela 27), a interacao entre as as variaveis independentes utilizadas foi mantida
por apresentar p-valor de 0,111, considerado proximo ao nivel de significancia
trabalhado (0,10).

Tabela 27 - Coeficientes de regressao para os fatores significativos para o indice
de expansao da fracdo M500R

Coeficiente Erro

Fatores de regressao padrao ¥6) p-valor

Média 3,26 0,03 110,88 <0,001

Umidade (L) -0,73 0,02 -40,49 <0,001
Umidade (Q) 0,09 0,02 4,25 0,005
Temperatura (Q) -0,12 0,02 -5,80 0,001
Umidade (L) x Temperatura (L) -0,05 0,03 -1,87 0,111

L — linear; Q — quadratico; R* = 0,9965.

O modelo matematico ajustado de 22 ordem elaborado através dos
coeficientes de regressdo esta apresentado na Equacdo 10. A Tabela 28, da
analise de variancia, conferiu validade ao modelo devido a explicacédo de 99,65%
dos valores preditivos. Considerando que Fcacuado, da analise de variancia, foi
134,83 vezes maior que Fiapelado COMO resultado do baixo residuo obtido, foi
gerada a superficie de resposta (Figura 10) para definir as regides de interesse
para o IE. Os melhores resultados foram encontrados na menor umidade de

condicionamento (14%) e temperatura de matriz no ponto central (145°C).
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|E = 3,26 — 0,731 + 0,09%:2 — 0,12%2% — 0,05%1X2
Equacao 10
Onde:
IE = Indice de expansao;
x1 = Umidade de condicionamento em nivel codificado;
X2 = Temperatura da matriz em nivel codificado.

Tabela 28 - Analise de variancia (ANOVA) dos fatores significativos para o indice
de expansao da fracdo M500R

Fonte de Somados Grausde Quadrado

variacdo  quadrados liberdade médio Foalcutado p-valor
Regresséo 4,45 4 1,11 428,77 <0,001
Residuos 0,02 6 <0,01
Falta de
ajuste 0,01 4 <0,01
Erro puro <0,01 2 <0,01
Total 4,46 10

R® = 0,9965; F46090 = 3,18.

5.2.1.5 indice de expansio de P100

Os valores experimentais obtidos para o |IE da fracdo P100 estdo descritos
na Tabela 20. O valor minimo obtido foi de 2,56 e maximo de 3,93 para as
variaveis independentes estudadas. A Tabela 150 do Apéndice Il demonstra os
efeitos dessas varidaveis no |IE. Observou-se que somente a umidade (linear e
quadratica) é estatisticamente significativa (p<0,10). No entanto, somente a
interacao entre as variaveis independentes foi excluida para andlise de coeficiente
de regressao (Tabela 29), com isso, unicamente o termo linear da temperatura
ficou com p-valor (0,124) acima do nivel de significancia utilizado (0,10), porém
muito proximo. A partir dos coeficientes de regressdo foi elaborado o modelo

matematico ajustado de 22 ordem (Equagéo 11).
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Tabela 29 - Coeficientes de regressao para os fatores significativos para o indice
de expansao da fracdo P100

Fatores Coeficiente de regressao Erro padrao t(6) p-valor
Média 3,37 0,03 104,48 <0,001
Umidade (L) -0,49 0,02 -25,01 <0,001
Umidade (Q) -0,08 0,02 -3,44 0,014
Temperatura (L) -0,04 0,02 -1,79 0,124
Temperatura (Q) -0,05 0,02 -2,14 0,076

L — linear; Q — quadratico; R* = 0,9907.

|E = 3,37 — 0,494 — 0,04xz - 0,08x:% — 0,05x2°
Equacao 11
Onde:
IE = Indice de expansao;
x1 = Umidade de condicionamento em nivel codificado;
X2 = Temperatura da matriz em nivel codificado.

A analise de varidncia demonstrada na Tabela 30 validou o modelo
matematico obtido garantindo a explicacdo de 99,07% das respostas
experimentais. O valor de Fcacuiado fOi 50,46 vezes maior que Fiapelado- IS0 permitiu
a elaboracdo da superficie de resposta (Figura 10) para visualizacdo da faixa
6tima para o IE da fragdo P100. Maiores |IE foram obtidos com umidade de
condicionamento entre 14 e 15% e temperatura da matriz entre 130 e 160°C,

dentro da faixa estudada.

Tabela 30 - Analise de variancia (ANOVA) dos fatores significativos para o indice
de expansao da fracdo P100

Fonte de Somados Grausde Quadrado

variacdo  quadrados liberdade médio Fealculado p-valor
Regressao 2,00 4 0,50 160,45  <0,001
Residuos 0,02 6 <0,01
Fa]ta de 0,02 4 <0.01
ajuste
Erro puro <0,01 2 <0,01
Total 2,02 10

R2 = 0,9907, F4;6;0,90 = 3,1 8.
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5.2.1.6 indice de expansio de P200

Os valores experimentais para o IE da fracdo P200 estdo demonstrados
na Tabela 20 e encontraram-se entre 2,42 e 3,96. Conforme analise de efeitos
apresentados na Tabela 151 do Apéndice I, somente a umidade linear apresentou
influéncia estatisticamente significativa (p<0,10) na variavel dependente analisada.
Na andlise dos coeficientes de regressao (Tabela 31) foi incluido o termo linear da
temperatura, o qual apresentou p-valor de 0,101, ndo podendo ser excluido por
estar proximo ao nivel de significancia de 0,10. Através dos coeficientes de
regressao foi possivel obter o modelo mateméatico ajustado de 12 ordem linear

apresentado na Equacao 12.

Tabela 31 - Coeficientes de regressdo para os fatores estatisticamente
significativos (p<0,10) para o indice de expansao da fracao P200

Fatores Coeficiente de regressao  Erro padrao t(8) p-valor
Média 3,22 0,04 90,80 <0,001
Umidade (L) -0,50 0,04 -12,02  <0,001
Temperatura (L) -0,08 0,04 -1,85 0,101

L — linear; R® = 0,9487.

IE = 3,22 — 0,50xy — 0,08x>
Equacao 12
Onde:
IE = Indice de expansao;
x1 = Umidade de condicionamento em nivel codificado;
X2 = Temperatura da matriz em nivel codificado.

A Tabela 32 apresenta os resultados para analise de variancia. Verificou-
se que o modelo matematico obtido foi explicado por 94,87% das respostas.
Considerando que Fcacuiado fOi 23,79 vezes maior que Fiapelado, fOi poSsivel gerar a
superficie de resposta (Figura 10) para analisar as condi¢des que satisfacam o
melhor resultado para IE. Valores de umidade de condicionamento de 14% e
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temperatura de matriz entre 130 e 150°C maximizaram a resposta dentro da faixa
estudada.

Tabela 32 - Andlise de variancia (ANOVA) dos fatores estatisticamente
significativos (p<0,10) para o indice de expansao da fracdo P200

Fonte de Somados Grausde Quadrado

variacdo  quadrados liberdade médio Fealculado p-valor
Regresséao 2,04 2 1,02 73,99 <0,001
Residuos 0,11 8 0,01
Fa]ta de 0.11 5 0.02
ajuste
Erro puro <0,01 2 <0,01
Total 2,16 10

R® = 0,9487; Fog090 = 3,11.

5.2.1.7 indice de expansdo de P300

As faixas utilizadas para as variaveis independentes resultaram em |E
entre 2,48 e 3,96 (Tabela 20) para a fracdo P300 e os efeitos calculados estédo
apresentados na Tabela 152 do Apéndice Il. Os fatores estatisticamente
significativos (p<0,10) nas respostas foram umidade e temperatura, ambos
lineares. Os coeficientes de regressdo obtidos com os fatores estatisticamente
significativos (p<0,10) estdo apresentados na Tabela 33. A partir dos coeficientes
de regressao foi elaborado o modelo mateméatico ajustado de 12 ordem linear para
o |IE da fracdo P300 (Equacgao 13).

Tabela 33 - Coeficientes de regressdo para os fatores estatisticamente
significativos (p<0,10) para o indice de expansao da fracdo P300

Fatores Coeficiente de regressao  Erro padrao t(8) p-valor
Média 3,17 0,02 154,51 0,001
Umidade (L) -0,50 0,02 -20,76  <0,001
Temperatura (L) -0,08 0,02 -3,39 0,009

L — linear; R® = 0,9822.
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IE = 3,17 — 0,50x; — 0,08x>
Equacao 13
Onde:
IE = Indice de expansao;
x1 = Umidade de condicionamento em nivel codificado;
X2 = Temperatura da matriz em nivel codificado.

O modelo obtido foi valido, uma vez que o coeficiente de regressdo da
analise de variancia (Tabela 34) foi de 98,22% e o valor de Fcacuiado apresentou-se
71,12 vezes superior ao Fipelado, O que garante as predicdes efetuadas.
Com base nos resultados obtidos na analise de variancia foi elaborada a
superficie de resposta (Figura 10) para escolha da faixa de interesse que

correspondeu ao melhor resultado para o |E.

Ficou evidenciado que umidade de condicionamento de 14% e
temperatura da matriz entre 130 e 140°C resultaram no melhor IE dentro da faixa

estudada.

Tabela 34 - Andlise de variancia (ANOVA) dos fatores estatisticamente
significativos (p<0,10) para o indice de expansao da fracdo P300

Fonte de Somados Grausde Quadrado

variacdo  quadrados liberdade médio Fealculado p-valor
Regresséao 2,05 2 1,02 221,19 <0,001
Residuos 0,04 8 <0,01
Fa]ta de 0,03 5 0.01
ajuste
Erro puro 0,01 2 <0,01
Total 2,08 10

R = 0,9822; Fag090 = 3,11.
5.2.1.8 indice de expansio de P300R

O IE variou entre 2,62 e 4,26 para a fragdo P300R conforme Tabela 20.
Os efeitos das variaveis independentes utilizadas no estudo estdo apresentados
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na Tabela 153 do Apéndice Il, onde verificou-se que somente a temperatura linear

nao apresentou influéncia significativa sobre a resposta.

Na Tabela 35 estdo discriminados os coeficientes de regressao dos
fatores estatisticamente significativos (p<0,10) que permitiram a elaboracdo do
modelo matematico ajustado de 22 ordem (Equagéo 14) para o IE.

Tabela 35 - Coeficientes de regressdo para os fatores estatisticamente
significativos (p<0,10) para o indice de expansao da fracdo P300R

Coeficiente Erro
Fatores de regressdao  padrao ¥6) p-valor
Média 3,49 0,01 294,83  <0,001
Umidade (L) -0,58 0,01 -79,38  <0,001
Umidade (Q) -0,03 0,01 -2,99 0,024
Temperatura (Q) -0,04 0,01 -4,74 0,003
Umidade (L) x Temperatura (L) 0,04 0,01 4,39 0,005

L — linear; Q — quadratico; R® = 0,9991.

|E = 3,49 — 0,58x%¢ — 0,03x12 - 0,04x2% + 0,04x1x2
Equacao 14
Onde:
IE = Indice de expansao;
x1 = Umidade de condicionamento em nivel codificado;
X2 = Temperatura da matriz em nivel codificado.

Através da andlise de variancia (Tabela 36) foi possivel verificar a validade
do modelo obtido por ter apresentado um coeficiente de regressdo de 99,91%.
Considerando que Fcacuado foi 498,92 vezes superior a0 Fiapelado, tOrnou-se
possivel a geracdo da superficie de resposta (Figura 10) para visualizar a faixa
que resultou nos melhores resultados de IE dentro da faixa estudada para as
variaveis independentes. Valores de umidade de condicionamento de 14% e
temperaturas da matriz entre 130 e 160°C resultaram na maximizacao do IE para
os extrusados expandidos obtidos da fragdo P300R.
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Tabela 36 - Andlise de variancia (ANOVA) dos fatores estatisticamente
significativos (p<0,10) para o indice de expansao da fracdo P300R

Fonte de Somados Grausde Quadrado

variacio  quadrados liberdade médio Fealculado p-valor
Regresséao 2,66 4 0,67 1586,57 <0,001
Residuos <0,01 6 <0,01
Falta de
ajuste <0,01 4 <0,01
Erro puro <0,01 2 <0,01
Total 2,67 10

R2 = 0,9991 y F4;6;0,90 = 3,1 8.
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Figura 10 - Superficies de resposta para indice de expansado dos extrusados

expandidos das fragées de milho dentado e duro.
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5.2.1.9 Discussao do indice de expansao

A expansao pode ocorrer de forma anisotropica (a propriedade fisica varia
com a direcao, por exemplo, formacao de cristais) e isotrépica (propriedade fisica
ndo varia com a direcdo, por exemplo, sélidos amorfos). A expansao anisotrépica
tem maior importdncia na expansdo longitudinal enquanto que a expansao
isotropica apresenta maior importancia na expansdo axial. Quando a energia
mecanica especifica aplicada no material extrusado aumenta, ocorre o
rompimento do granulo e a dextrinizacdo do amido e quanto maior a
granulometria, menor € o grau de dextrinizacdo. Para ocorrer expansao isotropica
nos extrusados, é necessario certo grau de dextrinizacdo do amido, para a
formacado do sélido amorfo com expansédo uniforme (DESRUMAUX et al., 1998).

A temperatura da matriz apresentou melhores efeitos entre valores
minimos (-a) e centrais (0) para a faixa estudada. Observou-se que o aumento da

granulometria da matéria-prima requer maiores temperaturas para o processo.

A umidade de condicionamento que proporcionou melhores resultados
para IE foi de 14%, o extremo inferior dentro da faixa estudada para todas as
fracdes utilizadas. O processo ndo permite utilizar umidades de condicionamento
menores pelo fato de ser limitante para o extrusor empregado. Segundo
Colonna et al. (1989), extrusados expandidos a base de farinha de milho na
presenca de umidade entre 20 e 25% sofrem expansao significativa logo apds
transpor a matriz do extrusor, no entanto, o colapso iminente da estrutura devido
ao rapido resfriamento sem a fixacdo desta, resultou num produto final com alta
dureza. A diminuigdo do IE com o aumento da umidade de condicionamento
também foi verificado por Jamim e Flores (1997), Whalen et al. (1997),
Desrumaux et al. (1998), Zhang e Hoseney (1998), Gujral et al. (2001), Alves e
Grossman (2002), Brimer et al. (2002), Robutti et al. (2002), Thymi et al. (2005),
Ferreira (2006) e Leoro (2007).

Os valores obtidos para IE mostraram que a granulometria apresentou

maior influéncia no milho dentado, onde o aumento da granulometria apresentou
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reducdo do IE com valores de 4,10, 3,90 e 3,84 nas condicbes de ensaio de
umidade de condicionamento de 14% e temperatura da matriz de 145°C para as
fracoes M100, M200 e M500, respectivamente. No caso do milho duro, a variagao
da granulometria ndo apresentou grande alteracédo para os valores maximos do IE.
No entanto, a redugcdo da granulometria apresentou grande diferenca entre os
valores encontrados. A reducdo de M500 para M500R resultou no aumento de
aproximadamente 30% no IE enquanto que a fracdo P300, quando reduzida para
P300R, aumentou apenas 8%.

Os melhores resultados obtidos na reducao de granulometria para o milho
dentado provavelmente devem-se a menor propor¢cao de endosperma vitreo,
responsavel pelo maior grau de cisalhamento durante o processo de extrusdo, o
que favoreceu a gelatinizacdo do amido e a formagdo do fluido viscoelastico
responsavel pela expansdao da estrutura. A redugdo da particula pode ter
favorecido a homogeneidade das particulas e as reacdes necessarias para o
processo (principalmente hidratacdo e fus&o), facilitando a difusdo de agua
durante o processo de condicionamento, a gelatinizacdo do amido e a estrutura
final do extrusado expandido.

As fracbes de milho duro apresentaram melhores IE pelo fato de que o
periodo de pré-condicionamento permitiu tempo suficiente para equilibrio hidrico
entre o endosperma farindceo e vitreo presente, o que ndo ocorre na industria,
pois as matérias-primas utilizadas sofrem adequagédo de umidade no instante do
processamento (ZHANG e HOSENEY, 1998).

As fragbes com maiores granulometrias apresentaram menores
viscosidades durante a fase de aquecimento e final, como visto no comportamento
viscoamilografico das fragdes de milho. Fellows (2000) relatou que farinhas de
milho na presenca de agua apresentaram propriedade dilatante, ou seja, a
viscosidade aumentou com o aumento do grau de cisalhamento e temperatura.
Zhang e Hoseney (1998) citaram que materiais de alta viscosidade necessitaram
de altas pressdes para obterem 6étimo IE, quando a viscosidade foi baixa e a

79



Resultados e Discussao

pressdo muito alta, ocorreu ruptura da célula de ar formada e com isso ocorreu
reducdo no IE. Com base nesta afirmacéo, justificou-se a obtencédo de melhores IE
nas temperaturas mais brandas de extrusdo utilizadas. Além disso,
Colonna et al. (1989) afirmaram que o aumento da temperatura resultou na
dextrinizacdo em altas propor¢des e no enfraquecimento da estrutura do amido e,

com isso, na queda do IE.

Durante a difusdao de agua, ocorreu maior absorcdo pelo endosperma
farinaceo e com isso, 0 endosperma vitreo nao fundiu completamente durante a
extrusao, ou seja, ndo sofreu gelatinizacdo completa, resultando na diminuicao do
IE devido ao residuo de agua disponivel, que atuou como lubrificante e reduziu a
viscosidade, ocorrendo menor pressdao na matriz e fazendo com que a expansao
do produto final foi comprometida devido a menor diferenga de pressdo com o
ambiente (ZHANG e HOSENEY, 1998).

Foram obtidos coeficientes de correlacdo estatisticamente significativos
(p<0,05) entre IE e todas as variaveis dependentes estudadas conforme
apresentado nas tabelas do Apéndice IV, onde maiores valores positivos de “r’
foram obtidos entre |IE e ISA (0,9659 para a fracdo M100) e negativos entre |IE e
FC (-0,9230 para a fracao M200).

5.2.2 Forca de compressao

A FC estd diretamente relacionada com a textura dos extrusados
expandidos e objetiva-se menor FC para que os extrusados expandidos
apresentem-se com melhor textura (principalmente crocéancia e fraturabilidade)
(ANTON e LUCIANO, 2007).

Os valores obtidos para a FC estdo apresentados na Tabela 37 para os
produtos obtidos das frac6es do milho dentado e na Tabela 38 para os produtos
obtidos das fragdes do milho duro. Os valores encontrados para a FC variaram
entre 14,53 e 42,63N, correspondentes ao ensaio 5 da fragdo M200 e ao ensaio 6
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da fragcdo P300R, respectivamente. Contrario ao IE, a FC apresentou valores

minimos e maximos em ensaios distintos para as fragdes em estudo.

Tabela 37 - Resultado experimental obtido na forca de compressao* (N) para os
extrusados expandidos das fracées de milho dentado

. Niveis reais
Ensaio U(%) T(C) M100 M200 M500 M500R
1 15,2 127 22,62+2,35 15,79+2,10 21,23+x1,66 17,67+2,11
2 20,8 127 37,65+4,39 26,28+5,19 26,06%+4,45 30,46+6,94
3 15,2 163 21,60+2,17 16,76%1,56 19,88+2,02 17,35+1,71
4 20,8 163  34,73+6,42 23,38+4,83 25,35%+3,85 25,05+4,22
5 14,0 145 19,52+1,92 14,532,336 16,61+1,55 16,86+2,27
6 22,0 145  34,47+5,09 28,15+4,10 24,21+6,85 26,70+3,10
7 18,0 120 31,79+4,60 20,12+3,29 23,62+3,64 26,21+5,08
8 18,0 170  25,16+3,60 18,71+2,05 22,1742,98 24,94+3,32
9 18,0 145 28,91x4,16 20,77+2,14 21,62+3,46 21,27+1,70
10 18,0 145  26,95+3,13 19,25+2,32 23,15%3,91 24,30+3,28
11 18,0 145 25,34+2,76 18,82+2,65 22,70+2,78 22,98%+3,12

* Valores expressos pela média aritmética de 15 repeticdes+desvio padrao;
U — Umidade de condicionamento; T — Temperatura da matriz.

Tabela 38 - Resultado experimental obtido na forca de compressao* (N) para os
extrusados expandidos das fracdes de milho duro

Niveis reais

Ensaio U(%) T(C) P100 P200 P300 P300R
1 15,2 136 17,26+2,11  18,10+1,80 22,46+2,85 23,86+3,01
2 20,8 136 27,203,338 21,92+4,94 28,05+3,31 35,5445,82
3 15,2 164  20,36%3,21 23,19+1,98 24,43+290 22,09+2,75
4 20,8 164  25,60+3,21 28,80+3,10 30,62+4,08 27,38+3,72
5 14,0 150 19,25+2,22  18,48+1,89 18,83+2,38 19,16+2,46
6 22,0 150  25,35#5,03 24,91+2,83 32,23#4,97 42,63%4,20
7 18,0 130 21,67+2,46 19,29+2,70 26,82+2,63 24,78%2,29
8 18,0 170 19,81+2,84 18,68+3,22 23,38+3,20 22,76+2,51
9 18,0 150 20,97+3,35 19,42+2,01 21,74+2,20 24,00%3,73
10 18,0 150 19,48+2,74 19,82+2,24 22,60+3,10 24,63%3,18
11 18,0 150 20,05+3,67 19,44+2,92 23,28+3,61 24,88+4,43

* Valores expressos pela média aritmética de 15 repeticbestdesvio padrao;

U — Umidade de condicionamento; T — Temperatura da matriz.
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5.2.2.1 Forca de compressao de M100

Os valores experimentais obtidos para a FC da fracdo M100 variaram
entre 19,52 e 37,65N (Tabela 37). Dentre as variaveis independentes utilizadas,
somente a umidade e a temperatura, ambas lineares, apresentaram efeito
estatisticamente significativo (p<0,10) (Tabela 154 do Apéndice Il). Através dos
coeficientes de regressdo expostos na Tabela 39 dos fatores estatisticamente
significativos (p<0,10) foi elaborado o modelo matematico ajustado de 12 ordem
linear para a FC (Equacgéao 15).

Tabela 39 - Coeficientes de regressdo para os fatores estatisticamente
significativos (p<0,10) para a forca de compressao da fracdo M100

Fatores Coeficiente de regressao Erro padrao t(8) p-valor
Média 28,07 0,56 50,33 <0,001
Umidade (L) 6,17 0,65 9,43 <0,001
Temperatura (L) -1,67 0,65 -2,54 0,034

L — linear; R® = 0,9226.

FC =28,07 + 6,17x1 — 1,67x2
Equacao 15
Onde:
FC = Forga de compresséao (N);
x1 = Umidade de condicionamento em nivel codificado;
X2 = Temperatura da matriz em nivel codificado.

Através da andlise de variancia (Tabela 40) pode-se verificar a validade do
modelo devido ao coeficiente de determinagdo de 92,26%. Ponderando que
Fcaculado fOi 15,33 vezes superior ao Fiapeiado, fOi possivel elaborar a superficie de
resposta (Figura 11), com o intuito de observar o intervalo das variaveis
independentes que implicam em melhores resultados para FC. Umidade de
condicionamento de 14% e temperatura da matriz entre 150 e 170°C favoreceram

menores valores para a variavel dependente em estudo.
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Tabela 40 - Andlise de variancia (ANOVA) dos fatores estatisticamente
significativos (p<0,10) para a forca de compressao da fracdo M100

Fonte de Somados Grausde Quadrado

variacdo  quadrados liberdade médio Fealculado p-valor
Regressao 326,10 2 163,05 47,67 <0,001
Residuos 27,37 8 3,42
Falta de
ajuste 20,96 6 3,49
Erro puro 6,41 2 3,20
Total 353,46 10

R*=0,9226; Fog090 = 3,11.

5.2.2.2 Forca de compressao de M200

A FC para os extrusados expandidos da fracado M200 estao apresentados
na Tabela 37 e variaram entre 14,53 e 28,15N. Os efeitos das variaveis
independentes encontram-se na Tabela 155 do Apéndice Il e unicamente a
temperatura (linear e quadratica) ndao apresentou influéncia estatisticamente
significativa (p<0,10) sobre as respostas experimentais. Entretanto, o p-valor para
a temperatura linear encontrou-se préximo ao nivel de significancia
utilizado (0,10), sendo por isso mantido para obter os coeficientes de regressao
(Tabela 41), onde sua significancia foi validada pelo p-valor obtido de 0,088.

Tabela 41 - Coeficientes de regressao para os fatores significativos para a forca
de compressao da fracao M200

Coeficiente Erro

Fatores de regressao padrao Y6)  p-valor

Média 19,56 0,29 68,40 <0,001

Umidade (L) 4,55 0,24 18,91 <0,001
Umidade (Q) 0,93 0,27 3,38 0,015
Temperatura (L) -0,49 0,24 -2,04 0,088
Umidade (L) x Temperatura (L) -0,97 0,34 -2,85 0,029

L — linear; Q — quadratico; R® = 0,9845.

83



Resultados e Discussao

Através dos valores obtidos dos coeficientes de regresséao foi elaborado o
modelo matematico ajustado de 22 ordem apresentado na Equacao 16. A andlise
de variancia (Tabela 42) apresentou coeficiente de determinacdo de 98,45%,
garantindo as predicées do modelo. Considerando que Fcacuago fOi 29,96 maior
que Frubeiado, gerou-se a superficie de resposta (Figura 11) para identificar os
valores que proporcionaram menores valores para FC. Estes valores foram
obtidos com 14% para umidade de condicionamento e temperatura da matriz entre
120 e 130°C.

FC = 19,56 + 4,55x; — 0,49x2 + 0,93x12 — 0,97x1X2
Equacao 16
Onde:
FC = Forgca de compresséao (N);
x1 = Umidade de condicionamento em nivel codificado;
X2 = Temperatura da matriz em nivel codificado.

Tabela 42 - Analise de variancia (ANOVA) dos fatores significativos para a forca
de compressao da fracao M200

Fonte de Somados Grausde Quadrado

variacdo  quadrados liberdade médio Fealculado p-valor
Regresséo 176,29 4 44,07 95,28 <0,001
Residuos 2,78 6 0,46
Fa]ta de 0,69 4 0.17
ajuste
Erro puro 2,09 2 1,05
Total 179,06 10

R® = 0,9845; F46090 = 3,18.

5.2.2.3 Forca de compressao de M500

Os valores apresentados na Tabela 37 demostraram que a FC para os
extrusados expandidos da fracdo M500 encontraram-se entre 16,61 e 26,06N.
Apenas a umidade linear apresentou efeito estatisticamente significativo (p<0,10)
sobre a resposta, conforme Tabela 156 do Apéndice Il. Embora o p-valor do termo

quadratico da umidade ter sido alto (0,195), quando ignorados os demais fatores
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que nao foram significativos ao processo, observou-se, na Tabela 43 dos
coeficientes de regressdo, que o p-valor decresceu até 0,096 em funcédo do
aumento do coeficiente de regressao em relacao ao efeito, sendo por isso mantido
para a elaboracdo do modelo matematico ajustado de 22 ordem para a FC
(Equacgéao 17).

Tabela 43 - Coeficientes de regressao para os fatores significativos para a forca
de compressao da fracado M500

Coeficiente Erro

Fatores = ~ (8) p-valor
de regressao  padrao
Média 23,03 0,46 49,66 <0,001
Umidade (L) 2,63 0,39 6,75 <0,001
Umidade (Q) -0,84 0,45 -1,88 0,096

L — linear; Q — quadratico; R® = 0,8598.

FC = 23,03 + 2,63x; — 0,84x+°
Equacao 17
Onde:
FC = Forgca de compresséao (N);
x1 = Umidade de condicionamento em nivel codificado.

Baseando-se na Tabela 44 da andlise de variancia, o modelo preditivo foi
valido e explicado por um coeficiente de determinacdo de 85,98%, com teste
F indicando que Fcacuado, €M relacdo a Fiapeiado, apresentou-se 7,89 vezes
superior. Com base nisto, foi elaborada a superficie de resposta (Figura 11) para
visualizar a faixa que determina os melhores resultados, o que foi atingido com
umidade de condicionamento de 14%, sendo que a temperatura da matriz, dentro

da faixa estudada, nao influéncia na resposta experimental.
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Tabela 44 - Analise de variancia (ANOVA) dos fatores significativos para a forca
de compressao da fracdo M500

Fonte de Somados Grausde Quadrado

variacdo  quadrados liberdade médio Fealculado p-valor
Regresséo 59,69 2 29,84 24,54 <0,001
Residuos 9,73 8 1,22
Falta de
ajuste 8,49 6 1,42
Erro puro 1,24 2 0,62
Total 69,42 10

R® = 0,8598; Fog000 = 3,11.

5.2.2.4 Forca de compressao de M500R

A FC dos extrusados expandidos da fracdo M500R variou entre 16,86 e
30,46N (Tabela 37). A umidade linear apresentou influéncia estatisticamente
significativa (p<0,10) para os efeitos das variaveis independentes (Tabela 157 do
Apéndice ).

Ao se trabalhar os coeficientes de regressao apresentados na Tabela 45,
optou-se em considerar a influéncia da temperatura quadratica sobre a resposta
por apresentar p-valor (0,133) proximo ao nivel de significancia utilizado (0,10).
Sendo assim, foi elaborado o modelo matematico ajustado de 2% ordem

apresentado na Equacao 18.

Tabela 45 - Coeficientes de regressao para os fatores significativos para a forca
de compressao da fracao M500R

Coeficiente de Erro

Fatores regressio padrio t(8) p-valor
Média 22,10 0,83 26,58 <0,001
Umidade (L) 4,31 0,70 6,15 <0,001
Temperatura (Q) 1,34 0,80 1,67 0,133

L — linear; Q — quadratico; R® = 0,8356.
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FC =22,10 + 4,31x¢ + 1,34x5°
Equacao 18
Onde:
FC = Forgca de compresséao (N);
x1 = Umidade de condicionamento em nivel codificado;
X2 = Temperatura da matriz em nivel codificado.

A analise de variancia (Tabela 46) apresentou coeficiente de determinagao
de 83,56% e valor de Fcacuiado 6,54 maior que Fiaeiado, garantindo a validade do
modelo ajustado e permitindo a elaboracao da superficie de resposta (Figura 11),
que demonstrou a umidade de condicionamento de 14% e a temperatura da matriz
entre 130 e 160°C como as melhores condi¢cbes para obter-se FC com menores

valores.

Tabela 46 - Analise de variancia (ANOVA) dos fatores significativos para a forca
de compressao da fracdo M500R

Fonte de Somados Grausde Quadrado

variacdo  quadrados liberdade médio Fealculado p-valor
Regresséo 158,97 2 79,49 20,33 <0,001
Residuos 31,27 8 3,91
Fa]ta de 26,65 5 444
ajuste
Erro puro 4,63 2 2.31
Total 190,25 10

R® = 0,8356; Fog000 = 3,11.

5.2.2.5 Forca de compressao de P100

Conforme Tabela 38, as respostas obtidas para a FC da fracao P100
encontraram-se entre 17,26 e 27,20N. A andlise dos efeitos da umidade de
condicionamento e da temperatura da matriz (Tabela 158 do Apéndice II)
demosntrou que apenas o primeiro fator apresentou influéncia estatisticamente

significativa (p<0,10).
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No entanto, observou-se na Tabela 47 que, incluindo somente a
temperatura da matriz ao residuo, a interagdo entre umidade e
temperatura mostrou comportamento relevante sobre a resposta, pois apresentou
p-valor (0,126) proximo ao nivel de significancia utilizado (0,10) e sendo por esse
motivo mantido para a geracdo do modelo matematico ajustado de 22 ordem
(Equacgéao 19).

Tabela 47 - Coeficientes de regressao para os fatores significativos para a forca
de compressao da fracdo P100

Coeficiente de Erro
Fatores regressio padrio t(7) p-valor
Média 20,69 0,57 36,37 <0,001
Umidade (L) 2,98 0,48 6,22 <0,001
Umidade (Q) 1,18 0,55 2,16 0,067
Umidade (L) x Temperatura (L) -1,18 0,68 -1,74 0,126

L — linear; Q — quadratico; R* = 0,8690.

FC = 20,69 +2,98x; + 1,18x4° — 1,18x¢x2
Equacao 19
Onde:
FC = Forca de compresséo (N);
x1 = Umidade de condicionamento em nivel codificado;
X2 = Temperatura da matriz em nivel codificado.

A validade do modelo pode ser argumentada através da explicacao das
respostas obtidas pelo coeficiente de determinacdo de 86,90% (Tabela 48).
Além disso, através de teste F, o valor de Fcacuiado fOi 5,04 vezes maior que
Fiabelado, © Que permitiu a geracao da superficie de resposta (Figura 11), que
indicou que umidade de condicionamento de 14% e temperatura de matriz de
130°C resultaram em extrusados expandidos com menor FC.
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Tabela 48 - Analise de variancia (ANOVA) dos fatores significativos para a forca
de compressao da fracdo P100

Fonte de Somados Graus de Quadrado

variacdo  quadrados liberdade médio Fealculado p-valor
Regresséao 84,99 3 28,33 15,48 0,002
Residuos 12,81 7 1,83
Falta de
ajuste 11,68 S 2,34
Erro puro 1,13 2 0,57
Total 97,81 10

R® = 0,8690; F3.7.090 = 3,07.

5.2.2.6 Forca de compressao de P200

As respostas para a FC demonstraram, através da Tabela 38, uma
variacao entre 18,10 e 28,80N. O efeito causado pelas varidveis independentes
em estudo esta apresentado na Tabela 49. Observou-se que apenas a umidade

linear mostrou influéncia estatisticamente significativa (p<0,10).

Tabela 49 - Analise de efeitos para for¢ca de compressao da fracdo P200

Fatores Efeito  Erro padrao (5) p-valor
Média 19,55* 1,52 12,85 <0,001
Umidade (L) 4,64* 1,87 2,49 0,055
Umidade (Q) 3,49 2,23 1,57 0,177
Temperatura (L) 2,79 1,87 1,49 0,195
Temperatura (Q) 0,77 2,23 0,35 0,744
Umidade (L) x Temperatura (L) 0,89 2,64 0,34 0,749

* Valores estatisticamente significativos & 90% de confianga (p<0,10); R* = 0,6877;
L —linear; Q — quadratico.

Entretanto, a analise de variancia (Tabela 195 do Apéndice Ill) evidenciou
que o baixo coeficiente de determinacéo (68,77%) € Fcacuiado iNferior ao Fiapelado
impossibilitou a elaboragcdo do modelo preditivo e a geracdo da superficie de

resposta.
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5.2.2.7 Forca de compressao de P300

A FC para os extrusados expandidos da fracdo P300 encontraram-se
entre 18,83 e 32,23N (Tabela 38) para as faixas estudadas das variaveis
independentes. Conforme expresso na Tabela 159 do Apéndice Il, somente
umidade (linear e quadratica) apresentaram influéncia estatisticamente

significativa (p<0,10) sobre a resposta experimental.

A temperatura (quadratica) foi mantida para o calculo dos coeficientes de
regressao (Tabela 50) por apresentar-se estatisticamente significativo apds a
inclusdo da temperatura (linear) e a interacao entre umidade e temperatura nos
residuos. O modelo matematico ajustado de 22 ordem elaborado a partir dos
coeficientes de regressao esta apresentado na Equacéao 20.

Tabela 50 - Coeficientes de regressdo para os fatores estatisticamente
significativos (p<0,10) para a forca de compressao da fracdo P300

Fatores Coeficiente de regressao Erro padrao t(7) p-valor
Média 22,54 1,00 22,50 <0,001
Umidade (L) 3,84 0,61 6,26  <0,001
Umidade (Q) 1,77 0,73 2,42 0,046
Temperatura (Q) 1,55 0,73 2,12 0,072

L — linear; Q — quadratico; R* = 0,8709.

FC = 22,54 + 3,84x¢ + 1,77x4% + 1,55%5°
Equacao 20
Onde:
FC = Forgca de compresséao (N);
x1 = Umidade de condicionamento em nivel codificado;
X2 = Temperaturada matriz em nivel codificado.

Notou-se que o modelo elaborado foi valido, pois a analise de variancia
(Tabela 51) explicou 87,09% das respostas obtidas através do coeficiente de
determinacdo. Considerando que Fcacuiado fOi 5,13 vezes maior que Fiapelado, fOI

possivel gerar a superficie de resposta (Figura 11) que indicou que umidade de
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condicionamento entre 14 e 15% e temperatura de matriz proxima a 150°C

resultaram em menores valores para a FC dentro da faixa estudada.

Tabela 51 - Andlise de variancia (ANOVA) dos fatores estatisticamente
significativos (p<0,10) para a forca de compressao da fracdo P300

Fonte de Somados Graus de Quadrado

variacdo  quadrados liberdade médio Fealculado p-valor
Regresséao 142,09 3 47,36 15,74 0,002
Residuos 21,06 7 3,01
Fa]ta de 19.87 5 3.97
ajuste
Erro puro 1,19 2 0,60
Total 163,15 10

R* = 0,8709; F37.090 = 3,07.

5.2.2.8 Forca de compressao de P300R

As respostas experimentais para a FC da fracdo P300R estdo
apresentadas na Tabela 38. Somente a umidade de condicionamento apresentou
efeito estatisticamente significativo (p<0,10) sobre a FC (Tabela 160 do

Apéndice ).

Através da Tabela 52 dos coeficientes de regressado foi elaborado o
modelo preditivo ajustado (Equacao 21) para a FC e a validade do modelo foi
garantida pela explicacdo de 84,20% das respostas pelo coeficiente de

determinagdo da analise de variancia (Tabela 53).

Tabela 52 - Coeficientes de regressdao para os fatores estatisticamente
significativos (p<0,10) para a forca de compressao da fracdo P300R

Coeficiente Erro
Fatores de regressao  padrao 18) p-valor
Média 24,13 1,26 19,20 <0,001
Umidade (L) 6,28 1,06 5,93 <0,001
Umidade (Q) 3,30 1,21 2,73 0,026

L — linear; Q — quadratico; R® = 0,8420.
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FC = 24,13 + 6,28x; + 3,302
Equacao 21
Onde:
FC = Forgca de compresséao (N);
x1 = Umidade de condicionamento em nivel codificado.

Ponderando que Fcaculado fOi 6,85 vezes maior que Figpelado fOi gerada a
superficie de resposta, mostrada na Figura 11, que indicou umidade de
condicionamento entre 14 e 16% como responsavel por menores FC sobre o

produto final.

Tabela 53 - Andlise de variancia (ANOVA) dos fatores estatisticamente
significativos (p<0,10) para a forca de compressao da fracdo P300R

Fonte de Somados Graus de Quadrado

variacdo  quadrados liberdade médio Fealculado p-valor
Regresséo 380,79 2 190,39 21,32 0,001
Residuos 71,44 8 8,93
Fa]ta de 71,03 5 1184
ajuste
Erro puro 0,41 2 0,21
Total 452 22 10

R® = 0,8420; Fzg090 = 3,11.
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5.2.2.9 Discussao da forca de compressao

Em geral, extrusados expandidos com menores valores para FC foram
obtidos na umidade de condicionamento inferior (14%) e temperaturas de matriz
entre o minimo (120 e 130°C para fracbes de milho dentado e duro,
respectivamente) e o ponto central (145 e 150°C para fragcdes de milho dentado e
duro, respectivamente), dentro das faixas estudadas. Segundo Anton e
Luciano (2007), a aceitacao de produtos expandidos pelo consumidor é altamente
influenciada pela dureza do produto, sendo a crocéncia e a fraturabilidade os
parametros mais importantes para a textura. Extrusados expandidos devem
apresentar rapida queda na forca necessaria para mastigacao, fator atribuido ao
rompimento da estrutura porosa, susceptibilidade a quebra e fragilidade do
produto final.

A FC esta diretamente relacionada com o IE, pois a dureza do produto
final é funcao da porosidade e uniformidade das células de ar, com paredes finas,
formadas no produto durante o processo de extrusdo, sendo altamente
influenciadas pela umidade de condicionamento da matéria-prima e pelo tamanho
da particula (granulometria) (COLONNA et al., 1989; DING et al., 2005; ANTON e
LUCIANO, 2007).

Foram obtidos coeficientes de correlacdo negativos e lineares entre a
forca de compresséao e o indice de expansao como visto na Figura 12 (a), onde o
menor valor para “r” foi obtido para a fragdo P200 (-0,7617) e a maior em
M200 (-0,9230). O comportamento entre o indice de expansao e a forca de
compressao dos extrusados expandidos obtidos da fracao M200 esta apresentado
na Figura 12 (b). Os demais coeficientes de correlagéo entre FC e as variaveis
dependentes estdo apresentados nas tabelas do Apéndice IV.
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Figura 12 - Coeficientes de correlacdo entre forca de compressao e indice de
expansao de todas as fragdes (a) e de M200 (b).

Em altas umidades, a agua atua como plastificante sobre o material
polimérico (amido) provocando a redugdo no grau de cisalhamento, da energia
mecanica e da viscosidade durante o deslocamento dentro do extrusor e, dessa
forma, dificulta a expansao das células de ar ao transpor a matriz, conferindo ao

produto uma forma densa e de baixa crocancia (DING et al., 2006).

Ficou evidenciado que o comportamento da FC foi diferente para as
variedades de milho utilizadas. Os produtos finais das fragdes de milho dentado
apresentaram maiores valores de FC para a fracdo com menor granulometria

(M100) e a fracao intermediaria apresentou os melhores resultados.

A umidade de condicionamento apresentou influéncia na textura dos
extrusados expandidos, onde em geral, menores umidades resultaram em
produtos com textura mais crocante e menor dureza. A temperatura de matriz
apresentou maior influéncia para o milho duro e para as fracbes com maiores

granulometrias.

Em geral, temperaturas brandas de extrusédo resultaram em produtos com
menores valores de FC, exceto para a fragdo reduzida do milho duro (P300R).
Este comportamento provavelmente esta atribuido ao efeito das altas

temperaturas sobre a viscosidade do material durante o processo de extrusao.
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Quando sao utilizadas altas temperaturas, o material fundido apresenta baixa
viscosidade, o que promove reducdo no |IE apds a saida do material pela matriz,
devido a baixa capacidade de retencdao de ar e a possivel dextrinizagao.
Para Colonna et al. (1989), Miller e Mulvaney (2000) e Strahm (2000), o uso de
particulas maiores para o processo de extrusdo em extrusores mono-rosca
utiizadas em escala laboratorial resultou na incompleta fusdao do material,
permanecendo particulas intactas que resultaram em estrutura heterogénea no
produto final, responsavel pela queda no IE e, conseqlientemente, maiores forcas

foram necessarias para quebrar o extrusado.

O efeito positivo da temperatura da matriz sobre a FC dos produtos
obtidos da fracao P300R (fracdo reduzida de P300) pode ser atribuido a presenca
de maior quantidade de endosperma vitreo com tamanho de particula menor.
Com isso, ocorreu maior atrito dentro do extrusor e 0 aumento da temperatura de
extrusdo incidiu em melhor fusdo da fragdo utlizada, favorecendo o IE e
proporcionando produtos de menor dureza. A redugéo de granulometria favoreceu
a textura dos extrusados para ambas as variedades de milho utilizadas, ficando

mais evidenciado para o milho duro.

O efeito do tamanho da particula sobre as caracteristicas estruturais de
extrusados expandidos foi discutido por Desrumaux et al. (1998) utilizando
6 fracdes de grits de milho com tamanho médio de particula entre 101 e 518um.
Os produtos finais foram obtidos com extrusor dupla-rosca (CLEXTRAL BC-45)
operando em co-rotacdo e os parametros de extrusao para matéria-prima foram
de 18,4% de umidade de condicionamento e temperatura de matriz de 150°C, com
matriz de 1,5mm de didmetro. Os autores verificaram que o aumento do tamanho
da particula resultou em reducao do IE. Segundo estes autores, maiores valores
de IE foram responsaveis pela formacdo de células menores e uniformes,

resultando em produtos com menor dureza.

Utilizando extrusor mono-rosca Brabender, Leoro (2007) avaliou a

influéncia da adicdo de farelo de maracuja em extrusados expandidos e verificou
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teores de FC entre 9,36 e 25,73N, enquanto Ferreira (2006) encontrou valores de
FC entre 15 e 47N incorporando farelo de trigo aos extrusados expandidos.
Ambos os autores relataram que o efeito principal na dureza do produto é oriundo
da umidade de condicionamento, indicando menores valores de FC com a

diminuicdo da umidade de condicionamento da matéria-prima.

Borba (2005) citou, em estudo onde avaliou o efeito da umidade de
condicionamento, temperatura de processo e rotagdo da rosca em farinha de
batata-doce utilizando extrusor mono-rosca IMBRA RX, que a dureza do produto
extrusado foi menor em baixos valores de umidade de condicionamento. A autora
obteve valores altos de dureza, entre 35,5 e 59,6lbf/g (157,91 e 265,11N),
variando a umidade da farinha entre 13 e 23%.

Extrusados expandidos de farinha de card com umidade variando entre
16 e 24%, temperatura de extrusora entre 120 e 180°C e rotagdo de rosca
constante em 150rpm em extrusor mono-rosca CT-L5, Alves e Grossmann (2002)
encontraram menores valores de dureza (entre 7,43 e 11,87N) para o produto final
em baixos valores de umidade. Comportamento semelhante foi verificado por
Sébio (1996) ao extrusar farinha de inhame em extrusor mono-rosca Brabender
com umidade entre 18 e 26%, temperatura de extrusora de 100 a 150°C e rotacao
de rosca entre 100 e 200rpm, onde reportou valores de dureza entre 3,98 e
13,27Kgf (39,03 e 130,05N).

5.2.3 indice de absorcio de agua

O IAA tem como embasamento a capacidade de formacédo de gel pela
amostra que apresenta fundamentalmente material polimérico na estrutura, como
o amido, considerada em base seca. Ponderando que é uma particularidade fisica,
a area superficial € de extrema importancia para determinacdao do I[AA
(COLONNA et al, 1989).
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Os valores experimentais obtidos para os produtos extrusados em relacao
ao IAA estdo apresentados na Tabela 54 para produtos oriundos da extrusdo das
fracoes de milho dentado e na Tabela 55 para o milho duro. Observou-se que os
valores variaram entre 6,49 e 9,44, onde o valor minimo corresponde ao ensaio 6
da fracao M100 e o maximo ao ensaio 5 da fracdo P300R. Este comportamento foi
verificado em quase todas as fragdes onde o valor minimo condiz com o ensaio de
maior umidade e o valor maximo com o de menor umidade, exceto para as fracoes
M500R, P200 e P300.

Tabela 54 - Resultado experimental obtido no indice de absorcdo de agua* para
os extrusados expandidos das fracdes de milho dentado

. Niveis reais
Ensaio U(%) T(0) M100 M200 M500 M500R
1 15,2 127 8,12+0,07 7,60+0,02 7,86+0,07 8,36+0,01
2 20,8 127 6,72+0,02 7,00+0,02 7,39+0,03 6,76+0,02
3 15,2 163 8,02+0,03 7,72+0,02 8,29+0,31 8,18+0,03
4 20,8 163 6,59+0,03 6,95+0,04 7,57+0,02 7,28+0,01
5 14,0 145 8,55+0,08 8,06+0,03 8,37+0,02 8,53+0,03
6 22,0 145 6,46+0,02 6,71+0,02 6,78+0,08 6,90+0,03
7 18,0 120 6,88+0,02 7,46+0,01 8,23+0,02 7,46+0,02
8 18,0 170 7,72+0,01 7,21+0,02 7,66+0,02 7,13+0,01
9 18,0 145 7,15+0,01 7,53+0,02 7,40+0,33 8,33+0,01
10 18,0 145 8,01+0,06 7,81+0,03 8,04+0,01 7,30+0,24
11 18,0 145 7,22+0,01 7,44+0,04 7,87+0,02 7,15+0,04

* Valores expressos pela média aritmética de 3 repeticbes+desvio padrao;

U — Umidade de condicionamento; T — Temperatura da matriz.
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Tabela 55 - Resultado experimental obtido no indice de absor¢cdo de agua* para
0s extrusados expandidos das fracbes de milho duro

. Niveis reais
Ensaio U(%) T(C) P100 P200 P300 P300R
1 15,2 136 8,43+0,21 8,17+0,05 8,74+0,10 9,13+0,02
2 20,8 136 7,71+0,02 8,12+0,11 8,58+0,18 7,94+0,11
3 15,2 164 8,20+0,05 8,10+0,10 8,44+0,22 9,06+0,04
4 20,8 164 7,61+0,02 7,84+0,04 7,99+0,06 7,98+0,04
5 14,0 150 8,49+0,03 8,41+0,13 8,73+0,01 9,44+0,03
6 22,0 150 7,19+0,05 7,64+0,28 8,66+0,14 7,93+0,02
7 18,0 130 8,39+0,02 8,48+0,25 8,35+0,31 9,19+0,05
8 18,0 170 7,83+0,04 7,89+0,38 8,25+0,07 8,51+0,05
9 18,0 150 7,98+0,08 8,13+0,06 8,70+0,03 8,55+0,09
10 18,0 150 8,19+0,03 7,83+0,25 8,13+0,08 8,59+0,02
11 18,0 150 7,84+0,02 8,10+0,10 8,32+0,09 8,69+0,02

* Valores expressos pela média aritmética de 3 repeticbes+desvio padrao;
U — Umidade de condicionamento; T — Temperatura da matriz.

5.2.3.1 indice de absorcdo de agua de M100

Os valores de IAA para os extrusados expandidos da fragdo M100
encontraram-se entre 6,71 e 8,06 (Tabela 54). Somente a umidade linear
(p<0,10)

apresentou efeito estatisticamente significativo sobre a variavel

dependente (Tabela 161 do Apéndice Il).

A partir dos coeficientes de regressdo da Tabela 56 foi elaborado
o modelo preditivo ajustado de 1% ordem linear para o IAA apresentado na
Equacao 22. Com base na analise de variancia (Tabela 57), que explicou 82,64%
das respostas obtidas através do coeficiente de determinacdo, o modelo foi
considerado valido.

Tabela 56 - Coeficientes de regressdo para os fatores estatisticamente
significativos (p<0,10) para o indice de absor¢do de dgua da fracao M100

Fatores Coeficiente de regressao Erro padrao (9) p-valor
Média 7,40 0,09 78,32  <0,001
Umidade (L) -0,73 0,11 -6,55 <0,001

L — linear; R = 0,8264.
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IAA = 7,40 — 0,73x4
Equacao 22
Onde:
IAA = Indice de absorcéo de agua;
x1 = Umidade de condicionamento em nivel codificado.

Considerando que Fcacuado foi 12,75 vezes maior que Fiabelado, fOI
possivel elaborar a superficie de resposta apresentada na Figura 13, que traduziu
em um comportamento inversamente proporcional entre IAA e umidade de
condicionamento, onde maiores valores de IAA foram obtidos com menor umidade

de condicionamento (14%), independente da temperatura de matriz empregada.

Tabela 57 - Andlise de variancia (ANOVA) dos fatores estatisticamente
significativos (p<0,10) para o indice de absor¢édo de dgua da fracao M100

Fonte de Somados Grausde Quadrado

variacdo  quadrados liberdade médio Foalcutado p-valor
Regressédo 4,21 1 4,21 42,84 <0,001
Residuos 0,88 9 0,10
Falta de
ajuste 0,43 7 0,06
Erro puro 0,46 2 0,23
Total 5,09 10

R2 = 0,8264, F1;9;0,90 = 3,36

5.2.3.2 indice de absorcdo de agua de M200

Com valores que variaram entre 6,71 e 8,06, o IAA resultante dos
produtos da fragdo M200 encontram-se na Tabela 54. Através da andlise dos
efeitos (Tabela 162 do Apéndice Il) das variaveis independentes sobre os valores
experimentais verificou-se que somente o termo linear da umidade apresentou-se
estatisticamente significativa (p<0,10). No entanto, o efeito do termo quadratico,
tanto da temperatura como da umidade, apresentaram p-valor proximo ao nivel de

significancia utilizado, o que acentua-se na andlise da Tabela 58 dos coeficientes
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de regressao, onde o termo quadratico da temperatura tornou-se estatisticamente

significativa (p<0,10).

Tabela 58 - Coeficientes de regressao para os fatores significativos para o indice
de absorcdo de agua da fracdo M200

Fatores Coeficiente de regressao  Erro padrao t(7) p-valor
Média 7,59 0,09 88,95 <0,001
Umidade (L) -0,41 0,05 -7,84  <0,001
Umidade (Q) -0,11 0,06 -1,83 0,110
Temperatura (Q) -0,14 0,06 -2,23 0,061

L — linear; Q — quadratico; R* = 0,9066.

O modelo matematico ajustado de 2% ordem elaborado a partir dos
coeficientes de regressdo esta apresentado na Equacao 23. Este modelo foi
validado através da andlise de variancia exposta na Tabela 59 com explicacédo de
90,66% das respostas pelo coeficiente de determinacao.

IAA = 7,59 — 0,41x1 — 0,11x1% — 0,14x5°
Equacao 23
Onde:
IAA = Indice de absorcéo de agua;
x1 = Umidade de condicionamento em nivel codificado;
X2 = Temperatura da matriz em nivel codificado.

Tabela 59 - Analise de variancia (ANOVA) dos fatores significativos para o indice
de absorcdo de agua da fragdo M200

Fonte de Somados Grausde Quadrado

variacio  quadrados liberdade médio Foalcutado p-valor
Regressao 1,49 3 0,50 22,66 <0,001
Residuos 0,15 7 0,02
Falta de
ajuste 0,08 S 0,02
Erro puro 0,07 2 0,04
Total 1,64 10

R* = 0,9066; F3.7.090 = 3,07.
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A superficie de resposta (Figura 13) foi elaborada, pois através do teste F,
Fcaculado @presentou-se 7,38 vezes maior que Fiapelado, indicando que maiores
valores de IAA foram obtidos na umidade de condicionamento entre 14 e 15% e
temperatura de matriz entre 135 e 155°C.

5.2.3.3 indice de absorcdo de agua de M500

Os valores experimentais obtidos para o IAA encontraram-se entre 6,78 e
8,37 conforme apresentados na Tabela 54. Os efeitos das varidveis
independentes estudadas apresentados na Tabela 60 demonstrou que somente a

temperatura linear apresentou influéncia estatisticamente significativa (p<0,10).

Tabela 60 - Analise de efeitos para o indice de absor¢ao de agua da fracado M500

Fatores Efeito  Erro padrao t(5) p-valor
Média 7,77* 0,20 38,45 <0,001
Umidade (L) -0,86* 0,25 -3,47 0,018
Umidade (Q) -0,19 0,30 -0,63 0,554
Temperatura (L) -0,05 0,25 -0,20 0,852
Temperatura (Q) 0,18 0,30 0,63 0,559
Umidade (L) x Temperatura (L) -0,12 0,35 -0,36 0,736

* Valores estatisticamente significativos & 90% de confianca (p<0,10); R* = 0,7273;
L —linear; Q — quadratico.

No entanto, nao foi possivel estabelecer o modelo preditivo, uma vez que
o valor do coeficiente de determinacao de 0,7273 (Tabela 196 do Apéndice Ill) ndo
satisfez a necessidade minima de explicagcdo para os resultados obtidos.
Alémdisso, o0 valor de Fcacuado apresentou-se inferior ao Fiapelado, 0 Qque

desfavoreceu a elaboracao da superficie de resposta.
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5.2.3.4 indice de absorcdo de agua de M500R

Conforme apresentados na Tabela 54, os valores de IAA dos extrusados
expandidos variaram entre 6,76 e 8,53 para a fracdo M500R. Na Tabela 61
verificou-se que apenas a umidade linear apresentou influéncia estatisticamente

significativa (p<0,10) sobre a resposta.

Tabela 61 - Andlise de efeitos para o indice de absorcdo de agua da fragédo
M500R

Fatores Efeito  Erro padrao (5) p-valor

Média 7,59* 0,25 30,17  <0,001
Umidade (L) -1,20* 0,31 -3,90 0,011
Umidade (Q) 0,19 0,37 0,53 0,622
Temperatura (L) -0,08 0,31 -0,10 0,923
Temperatura (Q) -0,23 0,37 -0,62 0,562
Umidade (L) x Temperatura (L) 0,35 0,44 0,80 0,459

* Valores estatisticamente significativos & 90% de confianca (p<0,10); R* = 0,7704;
L —linear; Q — quadratico.

No entanto, a andlise de variancia (Tabela 197 do Apéndice Ill) evidenciou
que nao foi possivel elaborar o modelo matematico preditivo uma vez que o
coeficiente de determinacao apresentou-se baixo (0,7740). Além disso, como o
valor de Fcacuiado fOi inferior ao Fiaelado, NA0 foi possivel gerar a superficie de

resposta.

5.2.3.5 indice de absorcdo de agua de P100

As respostas experimentais para IAA demonstraram uma variagdo entre
7,19 e 8,49 (Tabela 55). Através da analise dos efeitos das variaveis
independentes apresentados na Tabela 163 do Apéndice Il, foi observado que
somente o termo linear para umidade e temperatura foi estatisticamente

significativo (p<0,10).
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A partir dos coeficientes de regressdo apresentados na Tabela 62 foi
elaborado o modelo matematico ajustado de 12 ordem linear (Equacao 24) para a
variavel dependente em estudo, sendo que o modelo obtido foi valido por
apresentar uma explicacdo de 87,30% das respostas experimentais pelo
coeficiente de determinacao da andlise de variancia (Tabela 63).

Tabela 62 - Coeficientes de regressdo para os fatores estatisticamente
significativos (p<0,10) para o indice de absor¢édo de dgua da fracao P100

Fatores Coeficiente de regressao  Erro padrao t(8) p-valor
Média 7,99 0,05 166,31 <0,001
Umidade (L) -0,39 0,06 -6,99  <0,001
Temperatura (L) -0,14 0,06 -2,49 0,038

L — linear; R® = 0,8730.

IAA = 7,99 — 0,39xy — 0,14x>
Equacao 24
Onde:
IAA = Indice de absorcéo de agua;
x1 = Umidade de condicionamento em nivel codificado;
X2 = Temperatura da matriz em nivel codificado.

Tabela 63 - Andlise de variancia (ANOVA) dos fatores estatisticamente
significativos (p<0,10) para o indice de absor¢édo de dgua da fracao P100

Fonte de Somados Grausde Quadrado

variacdo  quadrados liberdade médio Foalcutado p-valor
Regressao 1,40 2 0,70 27,50 <0,001
Residuos 0,20 8 0,03
Fa]ta de 0.14 5 0.02
ajuste
Erro puro 0,06 2 0,03
Total 1,60 10

R* = 0,8730; Fog090 = 3,11.

Ponderando que o valor de Fcgcuiado @presentou-se 8,84 vezes maior que
Fiabelado, fOi gerada a superficie de resposta (Figura 13) que indicou valores

inversos entre IAA e umidade de condicionamento e temperatura da matriz, onde
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umidade inferior a 16% e temperatura de matriz menor que 150°C resultaram em

maiores |AA.

5.2.3.6 indice de absorcdo de agua de P200

As faixas utilizadas para as variaveis independentes resultaram em IAA
entre 7,64 e 8,48 (Tabela 55). A Tabela 64 demontrou que, através da analise dos
efeitos das variaveis independentes sobre o parametro em estudo, somente o

temo linear apresentou efeito estatisticamente significativo (p<0,10).

Tabela 64 - Analise de efeitos para o indice de absor¢ao de agua da fracdo P200

Fatores Efeito  Erro padrao (5) p-valor
Média 8,02* 0,10 76,48  <0,001
Umidade (L) -0,35* 0,13 -2,72 0,042
Umidade (Q) -0,02 0,15 -0,13 0,905
Temperatura (L) -0,30* 0,13 -2,30 0,069
Temperatura (Q) 0,14 0,15 0,92 0,398
Umidade (L) x Temperatura (L) -0,10 0,18 -0,58 0,588

* Valores estatisticamente significativos & 90% de confianca (p<0,10); R* = 0,7376;
L —linear; Q — quadratico.

A elaboracao do modelo matematico preditivo ndo foi possivel, uma vez
que apenas 73,76% das respostas experimentais podem ser explicadas através
do coeficiente de determinacao da analise de variancia, mostrada na Tabela 65.
O teste F mostrou que Fcacuiado apresentou-se inferior ao Fiapelado, € desta forma,

nao pode ser gerada a superficie de resposta.
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Tabela 65 - Analise de variancia (ANOVA) dos fatores completos para o indice de
absorcdo de agua da fracdo P200

Fonte de Somados Graus de Quadrado

variacdo  quadrados liberdade médio Fealculado p-valor
Regressao 0,46 5 0,09 2,81 0,140
Residuos 0,16 5 0,03
Fa]ta de 0.11 3 0.04
ajuste
Erro puro 0,05 2 0,03
Total 0,63 10

R® = 0,7376; Fss.090 = 3,45.

5.2.3.7 indice de absorcdo de agua de P300

Os valores encontrados para o IAA dos extrusados expandidos da fracéo
P300 (Tabela 55) encontraram-se entre 7,99 e 8,74. A analise dos efeitos das
variaveis independentes apresentados na Tabela 66, mostrou que nenhum dos
fatores possuiu influéncia significativa sobre a resposta experimental, o que foi
confirmado pela andlise de variancia da Tabela 67, que mostrou baixo coeficiente
de determinacdo (58,29%) e valor de Fcacuiado inferior ao Fiapelado, indicando a
inviabilidade de elaboracdao do modelo matematico preditivo e da superficie de

resposta.

Tabela 66 - Analise de efeitos para o indice de absor¢éo de agua da fracdo P300

Fatores Efeito  Erro padrao (5) p-valor
Média 8,38* 0,14 61,58 <0,001
Umidade (L) -0,18 0,17 -1,06 0,336
Umidade (Q) 0,28 0,20 1,42 0,215
Temperatura (L) -0,26 0,17 -1,55 0,182
Temperatura (Q) -0,11 0,20 -0,58 0,590
Umidade (L) x Temperatura (L) -0,14 0,24 -0,61 0,566

* Valores estatisticamente significativos & 90% de confianca (p<0,10); R* = 0,5829;
L —linear; Q — quadratico.
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Tabela 67 - Andlise de varidancia (ANOVA) dos fatores estatisticamente
significativos (p<0,10) para o indice de absorcdo de dgua da fracao P300

Fonte de Somados Graus de Quadrado

variacdo  quadrados liberdade médio Fealculado p-valor
Regresséao 0,39 5 0,08 1,40 0,361
Residuos 0,28 5 0,06
Fa]ta de 0.11 3 0.04
ajuste
Erro puro 0,17 2 0,08
Total 0,67 10

R* = 0,5829; Fss5090 = 3,11.

5.2.3.8 indice de absorcdo de agua de P300R

Conforme Tabela 55, os valores experimentais obtidos para IAA da fragéao
P300R encontraram-se entre 7,93 e 9,44. Dentre as variaveis independentes
estudadas, foi observado na Tabela 164 do Apéndice Il que somente o termo
linear da umidade de condicionamento apresentou efeito significativo sobre a

resposta.

No entanto, os calculos para os coeficientes de regressdo (Tabela 68)
permitiram a inclusao do termo linear da temperatura da matriz para elaboracéao do
modelo matematico ajustado de 12 ordem linear apresentado na Equacgéao 25.

Tabela 68 - Coeficientes de regresséo para os fatores significativos para o indice
de absorcdo de agua da fracdo P300R

Fatores Coeficiente de regressao Erro padrao (8) p-valor
Média 8,64 0,06 155,79 <0,001
Umidade (L) -0,55 0,07 -8,48  <0,001
Temperatura (L) -0,12 0,07 -1,90 0,094

L — linear; R® = 0,9043.

107



Resultados e Discussao

IAA = 8,64 — 0,55x1 — 0,12x>
Equacao 25
Onde:
IAA = Indice de absor¢éo de agua;
x1 = Umidade de condicionamento em nivel codificado;
X2 = Temperatura da matriz em nivel codificado.

A validade da equacéo foi garantida através da explicacao de 90,43% das
respostas obtidas pelo coeficiente de determinacdo da analise de variancia
(Tabela 69). Considerando que Fcacuado fOi 12,15 vezes superior ao Fiapelados
foi gerada a superficie de resposta apresentada na Figura 13. Verificou-se que os
maiores IAA foram alcancados em baixa umidade de condicionamento (14%) e

temperatura de matriz entre 130 e 140°C.

Tabela 69 - Analise de variancia (ANOVA) dos fatores significativos para o indice
de absorcdo de agua da fracdo P300R

Fonte de Somados Grausde Quadrado

variacdo  quadrados liberdade médio Fealculado p-valor
Regresséao 2,55 2 1,28 37,79 <0,001
Residuos 0,27 8 0,03
Fa]ta de 0.26 5 0.04
ajuste
Erro puro 0,01 2 0,01
Total 2,82 10

R = 0,9043; F2g000 = 3,11.
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Figura 13 - Superficies de resposta para o indice de absorcao de agua dos

extrusados expandidos das fracdes de milho dentado e duro.

5.2.3.9 Discussao do indice de absorcao de agua

O IAA é utilizado como medida direta do poder de inchamento do amido e,
por ser um fator fisico, a area superficial exposta para a absorcdo de agua torna-
se fator importante para o estudo. Amidos com teores de amilose entre 20 e 30%
proporcionam valores maximos de |IAA em produtos extrusados entre 135 e 225°C
(HARPER, 1994). Os fatores mais importantes que influenciam no IAA sao:
umidade de condicionamento, temperatura de extrusdo, taxa de alimentacao,
velocidade e configuracdo da rosca e tamanho e forma das particulas da matéria-

prima. Baixos valores de |AA podem indicar falta de equilibrio hidrico durante o
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condicionamento, resultando em produto final com estrutura densa e compacta

sem cozimento uniforme durante o processo de extrusdo (COLONNA et al., 1989).

Dentre as varidveis independentes estudadas, a umidade de
condicionamento mostrou-se altamente significativa para as fragcées M100, M200,
P100 e P300R e a temperatura da matriz somente para as fragdes M200 e P300R.
Em geral, verificou-se que o IAA diminuiu com o aumento da umidade de
condicionamento e, com menor efeito, com o aumento da temperatura da matriz

durante o processo de extrusao.

O aumento do IAA com menores umidades de condicionamento pode
estar relacionado com o maior grau de cisalhamento mecanico que ocorreu
durante o processo de extrusao, fazendo com que maior nimero de grupamentos
hidrofilicos fiquem expostos (ZHANG e HOSENEY, 1998; STRAHM, 2000;
GUY, 2001b). No caso da temperatura de extrusdo, maiores temperaturas
promoveram o rompimento da &rea cristalina das particulas, sendo o efeito
semelhante ao mencionado para a umidade de condicionamento
(MERCIER et al., 1998; HUANG e ROONEY, 2001; HUBER, 2001).

De modo geral, o IAA aumentou com maiores granulometrias, com
excecdo da fracdo M200 que apresentou IAA menor que M100.
Colonna et al. (1989), Mercier et al. (1998), e Carime (2000) citaram que o teor de
lipideos influencia no processo de extrusdo, teores de até 5% de lipideos nao
apresentaram problemas para respostas tecnoldgicas como IE e textura do
produto, sendo que acima deste percentual, ocorreu reducéo no IE e ISA.

Colonna et al. (1989) sugeriram que, com o aumento da quantidade de
lipideo presente na farinha, ocorra reducdo no teor de umidade de
condicionamento. Este argumento foi evidenciado pelos valores obtidos para as
fracoes M200 e P300, que apresentaram os maiores valores de extrato etéreo,
onde o0s ensaios com menores umidades de condicionamento apresentaram
valores préximos aos respectivos ensaios de M100, enquanto que em umidades

maiores, a diferenca entre as fragcbes aumentou.
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Além disso, durante o processo de extrusao pode ocorrer a formacao de
complexo entre amilose e lipideo, principalmente quando este se encontrar na
forma de monoglicerideo ou &cido graxo livre. A formagdo do complexo amilose-
lipideo resulta em reducdo do IAA, devido a hidrofobicidade que o complexo
apresenta (BHATNAGAR e HANNA, 1994a; CARIME, 2000; KAUR e
SINGH, 2000; BECKER et al., 2001; DE PILLI, 2008).

O aumento do tamanho da particula requer maior trabalho mecéanico para
que ocorra desintegracao da matéria-prima durante o processo de extrusao.
Notou-se que farinhas com menores granulometrias apresentaram menores IAA, o
que se atribuiu ao fato de ocorrer gelatinizacéo e dextrinizacdo do amido em maior
proporcdo do que nas farinhas com maiores granulometrias. A reducdo da
granulometria de grits fino (M500 e P300 para M500R e P300R, respectivamente)

apresentou 0 mesmo comportamento, com valores proximos as farinhas finas.

Verificou-se que tratamentos brandos proporcionaram maiores IAA para
fracdes obtidas de milho duro, e com aumento da severidade do tratamento, essa
diferenca sofreu reducédo, embora ainda tenha apresentado maiores valores em
relacdo ao milho dentado. Acredita-se que este fato ocorreu em funcéo do maior
grau de cisalhamento proporcionado pela fracdo vitrea do endosperma presente
no milho duro, aumentando assim o trabalho mecanico e favorecendo a exposicao

de grupamentos hidrofilicos.

Houve uma relacao direta entre I1AA e |IE para todas as fragcbes utilizadas,
comportamento citado por El Dash (1981). Foi obtida uma correlacao linear
positiva entre 1AA e IE, onde os valores maximos dos coeficientes de correlacao
encontrados foram de 0,9187 e 0,9279 para as fracbes M200 e P300R,
respectivamente, conforme apresentado na Figura 14. Para as fracbes M500 e
P300, que representaram as maiores granulometrias utilizadas de cada variedade,
verificou-se 0s menores coeficientes de correlacao (0,7970 e 0,4163,
respectivamente). Todos os coeficientes de correlacdo entre |IAA e as variaveis
dependentes estdo apresentados nas tabelas do Apéndice IV.
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Coeficiente de correlagao: r =,91870 Coeficiente de correlagdo: r=,92788
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Figura 14 — Coeficiente de correlacdo entre indice de expansdo e indice de
absorcao de agua para M100 (a) e P300R (b).

Com a gelatinizagdo do amido e a desnaturacao protéica ocorre aumento
de IAA devido as mudancgas conformacionais e estruturais. O amido gelatinizado
absorve mais agua do que os granulos no estado nativo, pois tem o seu balanco
hidrofilico/hidrofébico alterado devido a maior exposicdo do grupamento
hidroxilico (-OH) (ALVIM et al., 2002).

5.2.4 indice de solubilidade em agua

O ISA esta diretamente relacionado com o grau de dextrinizacao do amido
durante o processo de extrusdo. Quando se trata da avaliacdo em extrusados
expandidos, o aumento no |IE promove valores maiores de ISA. Outro fator que
influencia é a proporgdo de amilose-amilopectina, onde amidos com maiores

teores de amilose, apresentam reducao no ISA (COLONNA et al., 1989).

Em geral, valores extremos de ISA encontrados para os extrusados
expandidos das frac6es de milho dentado (Tabela 70) e duro (Tabela 71) foram de
10,88 e 34,06% como minimo no ensaio 6 da fracdo M200 e maximo no ensaio 5

da fracao P200, respectivamente. As condi¢cdes do ensaio 6 e 5 apresentaram
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temperatura de matriz no ponto central e umidade de condicionamento em 14 e

22%, respectivamente.

Tabela 70 - Resultado experimental obtido para o indice de solubilidade em
agua (%)* para os extrusados expandidos das fracdes de milho dentado

. Niveis reais
Ensaio U(%) T(C) M100 M200 M500 M500R
1 15,2 127 27,15+0,40 16,87+0,16 20,14+0,38 20,32+0,17
2 20,8 127 15,94+0,21 11,27+0,20 12,99+0,31 12,24+0,07
3 15,2 163 22,83+1,07 18,91+0,64 23,98+1,46 19,83+0,55
4 20,8 163 13,15+0,07 11,66+0,02 16,05+0,40 12,32+0,17
5 14,0 145  26,34+0,32 20,42+0,17 23,67+0,19 22,25+0,14
6 22,0 145 12,33+0,05 10,88+0,14 12,51+0,72 11,37+0,36
7 18,0 120 17,59+0,17 13,40+0,07 18,97+0,42 15,52+0,12
8 18,0 170 18,73+0,31 13,10+0,16  15,76+0,17 13,57+0,14
9 18,0 145 17,42+0,21 15,82+0,22 18,14+0,67 13,32+0,24
10 18,0 145 19,47+0,31 16,74+0,46 20,10+0,69 13,94+0,03
11 18,0 145 16,85+0,18 13,64+0,03 19,66+0,78 13,90+0,26

* Valores expressos pela média aritmética de 3 repeticbestdesvio padrao;
U — Umidade de condicionamento; T — Temperatura da matriz.

Tabela 71 - Resultado experimental obtido para o indice de solubilidade em
agua (%)* para os extrusados expandidos das fracdes de milho duro

. Niveis reais
Ensaio U(%) T(C) P100 P200 P300 P300R
1 15,2 136 24,72+0,96 28,63+0,24 25,98+0,41 28,38+0,32
2 20,8 136 15,06£0,43 19,56+0,61 17,01+0,68 16,91+0,58
3 15,2 164  22,14+0,59 26,70+0,72 22,12+0,13 28,10+0,17
4 20,8 164 14,07+0,15 17,46+0,36 15,85+0,25 16,86+0,33
5 14,0 150 25,54+0,33 34,06+0,50 26,70+0,31 29,67+0,23
6 22,0 150 13,26%0,63 19,5840,35 14,66+0,54 15,77+0,13
7 18,0 130 23,19+0,35 27,98+0,19 19,33+0,19 22,30+0,17
8 18,0 170 17,6310,49 25,54+0,90 17,73+20,36 20,05%0,22
9 18,0 150 19,66+0,30 21,52+0,74 21,24+0,62 23,07%+0,90
10 18,0 150 19,55+0,56 22,29+1,12 17,58+0,41 20,82+0,27
11 18,0 150 18,02+0,40 22,60+0,49 17,37+0,53 22,1040,02

* Valores expressos pela média aritmética de 3 repeticbestdesvio padrao;

U — Umidade de condicionamento; T — Temperatura da matriz.
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No entanto, ressalta-se que apenas na fracado P200 o valor minimo de ISA
foi obtido no ensaio 4, que equivale a 20,8% de umidade de condicionamento e
164°C de temperatura da matriz. Enquanto que, para as fragdes M100 e M500, os
valores maximos foram obtidos no ensaio 1 e 3, respectivamente, que
corresponderam a 15,2% de umidade de condicionamento e temperatura de

matriz de 127°C para o ensaio 1 e 163°C para o ensaio 3.

5.2.4.1 indice de solubilidade em agua de M100

Conforme Tabela 70, as respostas experimentais obtidas para ISA dos
extrusados expandidos da fracdo M100 variaram entre 12,33 e 27,15%. Apenas o
termo linear da umidade de condicionamento apresentou efeito estatisticamente

significativo (p<0,10) sobre a resposta (Tabela 165 do Apéndice II).

Com base nos calculos dos coeficientes de regressao apresentados na
Tabela 72, foi elaborado o modelo matematico preditivo ajustado de 12 ordem
linear ao ISA (Equagéo 26). Este modelo foi considerado vélido por ser explicado
por um coeficiente de determinacdo da analise de varidncia (Tabela 73) de
89,16%.

Tabela 72 - Coeficientes de regressdo para os fatores estatisticamente
significativos (p<0,10) para o indice de solubilidade em agua da fracdo M100

Fatores Coeficiente de regressao Erro padrao 1(9) p-valor
Média 18,89 0,50 37,45 <0,001
Umidade (L) -5,10 0,59 -8,60 <0,001

L — linear; R® = 0,8916.

ISA = 18,89 — 5,10x4
Equacao 26
Onde:
ISA = Indice de solubilidade em agua (%);
x1 = Umidade de condicionamento em nivel codificado.
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Tabela 73 - Andlise de variancia (ANOVA) dos fatores estatisticamente
significativos (p<0,10) para o indice de solubilidade em agua da fracdo M100

Fonte de Somados Grausde Quadrado

variacdo  quadrados liberdade médio Fealculado p-valor
Regresséo 207,14 1 207,14 74,02 <0,001
Residuos 25,19 9 2.80
Falta de
ajuste 21,39 7 3,06
Erro puro 3,80 2 1,90
Total 232,32 10

R*=0,8916; F1.g090 = 3,36.

Através do teste F, verificou-se que Feacuado fOi 22,03 vezes superior ao
Fiabelado, O que permitiu a elaboracdo da superficie de resposta apresentada na
Figura 15, indicando que umidade de condicionamento de 14% resultou em
maiores ISA, uma vez que a temperatura da matriz ndo apresentou influéncia

significativa.

5.2.4.2 indice de solubilidade em agua de M200

As variaveis independentes utilizadas no delineamento resultaram em ISA
que variou de 10,88 a 20,42% para os produtos finais da fragdo M200 conforme
apresentado na Tabela 70. Verificou-se que apenas o termo linear da umidade de
condicionamento e quadratico da temperatura da matriz apresentou efeito
estatisticamente significativo (p<0,10) sobre ISA, de acordo com o exposto na
Tabela 166 do Apéndice Il.

A partir da inclusao dos fatores que nao influenciaram estatisticamente na
resposta experimental, foram calculados os coeficientes de regressao (Tabela 74)
para obtencdo do modelo matematico ajustado de 22 ordem apresentado na
Equacao 27. Através da andlise de variancia (Tabela 75), verificou-se que o
modelo obtido foi valido, pois o coeficiente de determinacéo explica 92,47% das

respostas experimentais.
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Tabela 74 - Coeficientes de regressdo para os fatores estatisticamente
significativos (p<0,10) para o indice de solubilidade em agua da fracdo M200

Fatores Coeficiente de regressao  Erro padrao t(8) p-valor
Média 15,57 0,41 37,88 <0,001
Umidade (L) -3,30 0,35 -9,53 <0,001
Temperatura (Q) -1,08 0,40 -2,72 0,026

L — linear; Q — quadratico; R® = 0,9247.

ISA = 15,57 — 3,30%; — 1,08x,°
Equacao 27
Onde:
ISA = Indice de solubilidade em agua (%);
x1 = Umidade de condicionamento em nivel codificado;
X2 = Temperatura da matriz em nivel codificado.

Tabela 75 - Andlise de variancia (ANOVA) dos fatores estatisticamente
significativos (p<0,10) para o indice de solubilidade em agua da fracdo M200

Fonte de Somados Grausde Quadrado

variagio  quadrados liberdade médio Featcutado p-valor
Regresséo 93,89 2 46,95 49,12 <0,001
Residuos 7,65 8 0,96
Fa]ta de 257 5 0.43
ajuste
Erro puro 5,07 2 2,54
Total 101,54 10

R®=0,9247; Fog090 = 3,11.

A superficie de resposta esta apresentada na Figura 15 foi elaborada
devido ao ajuste do teste F, que apresentou Fcacuiado 15,79 vezes superior ao
Fiabelado, € Visualizou-se que maiores valores de ISA foram obtidos com umidade

de condicionamento de 14% e temperaturas da matriz entre 135 e 155°C.
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5.2.4.3 indice de solubilidade em agua de M500

Conforme apresentados na Tabela 70, os valores de ISA variaram entre
12,51 e 23,98% para os extrusados expandidos da fracdo M500. Através dos
resultados do planejamento foi possivel avaliar os efeitos das variaveis
independentes que estao apresentados na Tabela 167 do Apéndice Il

Verificou-se que apenas o termo linear da umidade de condicionamento
apresentou influéncia estatisticamente significativa (p<0,10) sobre a resposta
experimental. Através dos coeficientes de regressdo para os fatores
estatisticamente significativos (Tabela 76) foi possivel elaborar o modelo
matematico ajustado de 12 ordem linear para a resposta em estudo apresentado
na Equacao 28.

Tabela 76 - Coeficientes de regressdo para os fatores estatisticamente
significativos (p<0,10) para o indice de solubilidade em agua da fracdo M500

Fatores Coeficiente de regressao Erro padrao 1(9) p-valor
Média 18,36 0,49 37,15 <0,001
Umidade (L) -3,86 0,58 -6,66 <0,001

L — linear; R® = 0,8311.

ISA = 18,36 — 3,86x1
Equacao 28
Onde:
ISA = Indice de solubilidade em agua (%);
x1 = Umidade de condicionamento em nivel codificado.

A analise de variancia para ISA, considerando somente o0s termos
estatisticamente significativos, esta apresentada na Tabela 77. Verificou-se que o
modelo obtido foi valido devido a variagdo explicada pelo coeficiente de
determinacado de 83,11%. Além disso, o valor de Fcaculado fOi 13,18 vezes maior
que Fiabelado, SENAO por isso gerada a superficie de resposta (Figura 15) que

indicou maiores valores de ISA com 14% de umidade de condicionamento.
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Tabela 77 - Andlise de variancia (ANOVA) dos fatores estatisticamente
significativos (p<0,10) para o indice de solubilidade em agua da fracdo M500

Fonte de Somados Grausde Quadrado

variacdo  quadrados liberdade médio Fealculado p-valor
Regresséao 119,05 1 119,05 44,30 <0,001
Residuos 24,19 9 2,69
Fa]ta de 22,07 . 315
ajuste
Erro puro 2,12 2 1,06
Total 143,24 10

R2 = 0,831 1 . F1;g;0,90 = 3,36

5.2.4.4 indice de solubilidade em agua de M500R

As respostas para ISA, mostrada na Tabela 70, indicaram variagdo entre
11,37 e 22,25% para o delineamento estudado. Entre as varidveis independentes,
verificou-se na Tabela 168 do Apéndice Il que somente a umidade de
condicionamento apresentou efeito estatisticamente significativo (p<0,10) sobre
o ISA.

Apos inclusao dos termos nao significativos ao residuo, foram obtidos os
coeficientes de regressdo da Tabela 78 que permitiram a elaboracdo do modelo
matematico ajustado de 22 ordem apresentado na Equacédo 29. O coeficiente de
determinacdo da analise de variancia (Tabela 79) demonstrou que a variagao foi
explicada por 95,27%, através do qual, justificou-se a validade do modelo obtido.

Tabela 78 - Coeficientes de regressdo para os fatores estatisticamente
significativos (p<0,10) para o indice de solubilidade em agua da fracdo M500R

Fatores Coeficiente de regressao Erro padrao (8) p-valor
Média 14,75 0,38 39,32  <0,001
Umidade (L) -3,88 0,32 -12,27  <0,001
Umidade (Q) 1,16 0,36 3,23 0,012

L — linear; Q — quadratico; R® = 0,9527.
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ISA = 14,75 — 3,88x; + 1,16x¢°
Equacao 29
Onde:
ISA = Indice de solubilidade em agua (%);
x1 = Umidade de condicionamento em nivel codificado.

O teste F mostrou-se altamente significativo por ter apresentado valor de
Fcaculado 25,89 vezes maior que Fiapelado, permitindo a geragéo da superficie de
resposta (Figura 15), que indicou maiores valores de ISA com umidade de
condicionamento de 14% dentro da faixa estudada.

Tabela 79 - Andlise de variancia (ANOVA) dos fatores estatisticamente
significativos (p<0,10) para o indice de solubilidade em agua da fragdo M500R

Fonte de Somados Grausde Quadrado

variacao quadrados liberdade médio Fealcutado p-valor
Regressao 128,24 2 64,12 80,52 <0,001
Residuos 6,37 8 0,80
Fa]ta de 2,51 5 0.42
ajuste
Erro puro 3,86 2 1,93
Total 134,61 10

R® = 0,9527; Fog090 = 3,11.

5.2.4.5 indice de solubilidade em agua de P100

Os valores experimentais de ISA para os extrusados expandidos da fragao
P100 estdo demonstrados na Tabela 71 e variaram entre 13,26 e 25,54%. Através
da andlise de efeitos apresentados na Tabela 169 do Apéndice Il verificou-se que
somente o termo linear da umidade de condicionamento e da temperatura da
matriz apresentou influéncia estatisticamente significativa (p<0,10) sobre a

resposta experimental.
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Os coeficientes de regressao mostrados na Tabela 80 mostraram que ISA
sofreu influéncia negativa com aumento da umidade e temperatura (linear), mas
permitiu a elaboracédo do modelo ajustado de 1° ordem linear exposto na Equacéao
30.

Tabela 80 - Coeficientes de regressdo para os fatores estatisticamente
significativos (p<0,10) para o indice de solubilidade em agua da fracdo P100

Fatores Coeficiente de regressao  Erro padrao t(8) p-valor
Média 19,35 0,29 65,75 <0,001
Umidade (L) -4,39 0,35 -12,71  <0,001
Temperatura (L) -1,43 0,35 -414 0,003

L — linear; R® = 0,9572.

ISA = 19,35 - 4,39x1 - 1,43x>
Equacao 30
Onde:
ISA = Indice de solubilidade em agua (%);
x1 = Umidade de condicionamento em nivel codificado;
X2 = Temperatura da matriz em nivel codificado.

O modelo preditivo obtido foi valido e explicado por um coeficiente de
determinacdo da analise de variancia (Tabela 81) de 95,72%. A superficie de
resposta obtida e apresentada na Figura 15 foi considerada valida pelo teste F que
apresentou Fcaculado 28,74 vezes maior que Fiapeiado € permitiu a compreensao de
que umidade de condicionamento de 14% e temperatura de matriz entre 130 e

140°C resultaram em maiores valores para ISA.
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Tabela 81 - Andlise de variancia (ANOVA) dos fatores estatisticamente
significativos (p<0,10) para o indice de solubilidade em agua da fracdo P100

Fonte de Somados Grausde Quadrado

variacio  quadrados liberdade médio Fealculado p-valor
Regresséao 170,30 2 85,15 89,39 <0,001
Residuos 7,62 8 0,95
Falta de
ajuste 5,94 6 0,99
Erro puro 1,68 2 0,84
Total 177,92 10

R*=0,9572; Fog090 = 3,11.

5.2.4.6 indice de solubilidade em agua de P200

As respostas experimentais para ISA dos extrusados expandidos da
fracdo P200 variaram entre 17,46 e 34,06 conforme apresentados na Tabela 71.
Observou-se que apenas o termo linear da  umidade de
condicionamento apresentou efeito estatisticamente significativo (p<0,10) sobre a
resposta (Tabela 170 do Apéndice IlI). No entanto, incluindo os efeitos nao
significativos ao residuo, verificou-se que os coeficientes de regressao (Tabela 82)
apresentaram coeficiente de determinacao baixo, explicando somente 78,06% da
variagéo obtida.

Tabela 82 - Coeficientes de regressdo para os fatores estatisticamente
significativos (p<0,10) para o indice de solubilidade em agua da fracdo P200

Fatores Coeficiente de regressao Erro padrao 1(9) p-valor
Média 24,17 0,73 33,09 <0,001
Umidade (L) -4,86 0,86 -566 <0,001

L — linear; R® = 0,7806.

Aliado a isso, a andlise de variancia apresentada na Tabela 198 do
Apéndice lll demonstrou que Fcacuado fOi apenas 2,12 vezes maior que Fiapelados
indicando que nao foi possivel obter modelo matematico para a variavel em estudo

e nem a superficie de resposta.
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5.2.4.7 indice de solubilidade em agua de P300

As faixas utilizadas para as variaveis independentes resultaram em ISA
entre 14,66 e 26,70% conforme apresentado na Tabela 71. A analise dos efeitos
mostrou que apenas a umidade linear apresentou-se estatisticamente

significativa (p<0,10), conforme verificado na Tabela 171 do Apéndice Il.

Entretanto, pode-se verificar que com a inclusdo de apenas o termo
quadratico da temperatura e a interacdo entre umidade e temperatura aos
residuos, os demais fatores demonstrados na Tabela 83 dos coeficientes de
regressao apresentaram influéncia sobre ISA. Baseando-se nisto, foi elaborado o

modelo matematico ajustado de 22 ordem (Equacgao 31).

Tabela 83 - Coeficientes de regressao para os fatores significativos para o indice
de solubilidade em agua da fracdo P300

Fatores Coeficiente de regressao  Erro padrao t(7) p-valor
Média 18,78 0,58 32,21  <0,001
Umidade (L) -4,04 0,49 -8,22  <0,001
Umidade (Q) 1,12 0,56 2,00 0,085
Temperatura (L) -0,91 0,49 -1,86 0,106

L — linear; Q — quadratico; R® = 0,9147.

ISA = 18,78 — 4,04x; — 0,91 + 1,12x4?
Equacao 31
Onde:
ISA = Indice de solubilidade em agua (%);
x1 = Umidade de condicionamento em nivel codificado;
X2 = Temperatura da matriz em nivel codificado.

O modelo preditivo obtido foi considerado valido pela andlise de variancia
(Tabela 84), pois foi explicado por um coeficiente de determinacado de 91,47%.
Considerando que o valor de Fcacuiado fOi 8,15 vezes superior ao Fiapeiado, fOi gerada
a superficie de resposta (Figura 15) que indicou que umidade de condicionamento
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de 14% e temperatura de matriz entre 130 e 140°C resultaram em maiores ISA,

dentro das faixas estudadas.

Tabela 84 - Analise de variancia (ANOVA) dos fatores significativos para o indice
de solubilidade em agua da fracdo P300

Fonte de Somados Grausde Quadrado

variacio  quadrados liberdade médio Fealculado p-valor
Regresséao 144,49 3 48,16 25,03 <0,001
Residuos 13,47 7 1,92
Fa]ta de 3,99 5 0.80
ajuste
Erro puro 9,47 2 4,74
Total 157,95 10

R*=0,9147; F37090 = 3,07.

5.2.4.8 indice de solubilidade em agua de P300R

O ISA para os extrusados expandidos da fragdo P300R encontraram-se
entre 15,77 e 29,67% conforme apresentado na Tabela 71. A analise dos efeitos
(Tabela 172 do Apéndice Il) para as variaveis independentes mostrou que apenas
o termo linear da umidade de condicionamento apresentou resultado

estatisticamente significativo (p<0,10).

Incluindo-se os fatores nao significativos aos residuos, a Tabela 85
apresenta os coeficientes de regressao que possibilitaram a elaboragcao do modelo
matematico de 12 ordem linear mostrada na Equacéao 32.

Tabela 85 - Coeficientes de regressdo para os fatores estatisticamente
significativos (p<0,10) para o indice de solubilidade em agua da fragdo P300R

Fatores Coeficiente de regressao Erro padrao (9) p-valor
Média 22,18 0,31 71,52  <0,001
Umidade (L) -5,31 0,36 -14,57  <0,001

L — linear; R® = 0,9593.
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ISA =22,18 — 5,31x4
Equacao 32
Onde:
ISA = Indice de solubilidade em agua (%);
x1 = Umidade de condicionamento em nivel codificado.

O modelo preditivo foi considerado valido e explicado por uma variacao de
95,93% dos resultados pelo coeficiente de determinagdo da analise de variancia
(Tabela 86). Através da alta significancia do teste F, que demonstrou que Fcacuiado
foi 63,15 maior que Fiabeiado, fOi possivel gerar a superficie de resposta (Figura 15),
que indicou que, independente da temperatura da matriz utilizada, maiores valores
de ISA foram obtidos com umidade de condicionamento de 14%, dentro da faixa

estudada.

Tabela 86 - Andlise de variancia (ANOVA) dos fatores estatisticamente
significativos (p<0,10) para o indice de solubilidade em agua da fracdo P300R

Fonte de Somados Grausde Quadrado

variacdo  quadrados liberdade médio Fealculado p-valor
Regresséao 224,53 1 224,53 212,17 <0,001
Residuos 9,52 9 1,06
Fa]ta de 6.97 . .00
ajuste
Erro puro 2,55 2 1,28
Total 234,06 10

R* = 0,9593; F1.g090 = 3,36.
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5.2.4.9 Discussao do indice de solubilidade em agua

Segundo Colonna et al. (1989), Riaz (2000) e Borba (2005), o ISA esta
diretamente relacionado com o IE, temperatura de extrusdo, velocidade de rosca,
composicdo e tamanho de particula da matéria-prima e umidade de
condicionamento, tendo como origem a degradacdao dos biopolimeros em
moléculas menores, como por exemplo, a gelatinizacdo e dextrinizacdo do amido,
quando o processo ocorre de forma severa, ou seja, baixa umidade e elevadas

temperaturas.

Além de avaliar a quantidade de moléculas soluveis, o ISA avalia também
a intensidade e o tipo de algumas rea¢des que podem ocorrer durante a extrusao,
como por exemplo o grau de gelatinizacdo do amido, resultando na liberacdo de
amilose e amilopectina, na dextrinizacdo dos componentes do amido e na

formacgao de outros compostos de baixo peso molecular (COLONNA et al., 1989).

Semelhante ao IAA, o aumento da umidade de condicionamento e da
temperatura da matriz, promoveu reducao no ISA, principalmente para fracao
M200. A principal causa do aumento do ISA esta relacionada a dextrinizagéo
mecanica e térmica do amido (ANDERSON et al., 1969) e de componentes
biopoliméricos presentes na farinha, como por exemplo a desnaturagcédo proteica
(COLONNA et al., 1989).

As variaveis independentes apresentaram influéncia estatisticamente
significativa (p<0,10) para todas as fragdes estudadas, com excecdo da fracao
com granulometria intermediaria do milho duro (P200). A umidade de
condicionamento demonstrou maior influéncia em relagéo a temperatura da matriz,
indicando que a dextrinizacdo mecanica ocorreu em maior grau em relacao a

térmica.

Os valores obtidos de ISA para a fragcdo com granulometria reduzida da
variedade de milho duro (P300R) apresentaram maiores diferencas em baixas

umidades de condicionamento, quando esta sofreu aumento, ocorreu reducéo nas
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diferencas obtidas. No caso do milho dentado, maiores diferencas foram obtidas

quando utilizadas maiores temperaturas de matriz.

Em geral, maiores granulometrias apresentaram maiores valores de ISA,
principalmente em condi¢des severas de processo, dentro dos limites estudados.
Observou-se que fragcbes com maiores teores de extrato etéreo apresentaram
menores ISA, observado nas fracoes M200 e P300. Provavelmente, este resultado
pode ser atribuido a formagédo do complexo amilose-lipidio formado e/ou ao efeito
lubrificante que reduz o grau de cisalhamento mecéanico durante o processo de

extrusdo, como reportado anteriormente para o |1AA.

Com a formagédo de complexo entre amilose e acidos graxos livres ou
monoglicerideos resultando em agregados insoluveis, ocorre redugao de ISA por
ndo permitir a lixiviagdo da amilose durante a analise (MARTINEZ, 1990).
A proporcao de amilose e amilopectina presente também influencia no ISA, com o
aumento do teor de amilose ocorre diminuicdo de sélidos soluveis
(COLONNA et al., 1989; MERCIER et al., 1998).

No entanto, notou-se que na reducdao da granulometria de P300,
resultando na fracdo P300R, o efeito do extrato etéreo € amenizado,
provavelmente pelo fato de que menores particulas favorecam a gelatinizacéo e a
dextrinizagdo durante o processo.

Para todas as fracdes foram obtidos coeficientes de correlagdo positivos
entre ISA com IE (variando entre 0,8767 e 0,9785) e IAA (variando entre 0,5760 e
0,9589), onde o maior valor de “” obtido (r=0,9589) foi entre ISA e |IAA da
fracdo P100 e entre ISA e IE (r=0,9785) da fracdo P300R conforme apresentado
na Figura 16. Autores como El Dash (1981), Colonna et al. (1989), Harper (1994),
Mercier et al. (1998) e Ding (2005) também citaram que existe uma correlacéo
direta entre ISA e IE. Os demais valores de “r’ podem ser observados nas tabelas

do Apéndice IV entre ISA e as variaveis dependentes.
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Figura 16 - Coeficiente de correlacdo entre indice de solubilidade em agua e
indice de absorcéo de agua para P100 (a) e indice de expansao para P300R (b).

5.2.5 Viscosidade a frio

A VF refere-se a viscosidade formada da suspensdo de amido e agua a
temperatura ambiente. Através dela torna-se possivel avaliar o grau de cozimento
do amido durante a extrusdo devido a gelatinizagdo do amido e degradagéo por
cisalhamento (COLONNA et al., 1989; CALDWELL et al., 2000).

Através da VF € possivel avaliar o comportamento dos extrusados
expandidos frente a gelatinizacdo e dextrinizagdo térmica e mecanica do amido.
Apoés a gelatinizagdo, o amido perde a estrutura cristalina facilitando a absorcéo
parcial de 4gua a temperatura ambiente. Conforme aumenta a dextrinizagéo,
ocorre ruptura da estrutura polimérica, resultando em moléculas de menor peso
molecular, responsaveis pela formag¢ao do gel em baixas temperatura, em torno de
25°C (CALDWELL et al., 2000; JANE, 2003).

Os valores experimentais para a VF variaram entre 6,31 e 59,78RVU, que
correspondem ao ensaio 6 da fracado M500 (Tabela 87) e ensaio 1 da fracdo P200
(Tabela 88), respectivamente.
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Tabela 87 - Resultado experimental obtido para a viscosidade a frio para os
extrusados expandidos das fracées de milho dentado, expresso em RVU*

. Niveis reais
Ensaio U(%) T(C) M100 M200 M500 M500R
1 15,2 127  43,56+1,08 32,69+0,64 39,89+0,44 40,75+0,71
2 20,8 127  21,92+0,56 10,70+0,37 25,33+#0,76 22,31+0,38
3 15,2 163  53,64+1,04 34,44+1,05 36,50+1,77 44,89+0,59
4 20,8 163 24,50+1,29 17,36+0,86 33,33%+1,58 28,58+0,25
5 14,0 145  41,70+0,52 36,03+0,57 38,78%+1,42 45,42+1,25
6 22,0 145 11,55+0,24 17,55+0,93 6,31+0,14  13,47+0,28
7 18,0 120 19,33+0,62 16,78+0,61 37,36+1,72 20,58+0,24
8 18,0 170  30,50+0,72 21,33+%1,49  7,30+0,21 20,58+1,37
9 18,0 145  22,72+0,75 32,03+0,14 25,58+0,89 17,42+0,72
10 18,0 145 21,58+1,16 31,83+1,27 26,14+2,34 17,81+0,98
11 18,0 145 21,25%1,26 34,67+2,43 27,50+0,92 17,14+0,69

* Valores expressos pela média aritmética de 3 repeticbestdesvio padrao;
U — Umidade de condicionamento; T — Temperatura da matriz.

Tabela 88 - Resultado experimental obtido para a viscosidade a frio para os
extrusados expandidos das fracées de milho duro, expresso em RVU*

Niveis reais

Ensaio U(%) T(C) P100 P200 P300 P300R
1 15,2 136  47,83+1,89 59,78+0,94 49,97+0,93 46,44+1,01
2 20,8 136  27,92+1,63 37,700,565 33,78%#0,17 28,53%1,69
3 15,2 164  49,08+0,82 50,58+1,43 36,53%#0,78 51,53%1,66
4 20,8 164  30,00+1,39 33,11+0,56 36,36+0,16 31,64+0,51
5 14,0 150 48,16%0,96 47,70+0,24 40,91+0,62 55,78+2,19
6 22,0 150  13,53#0,80 30,09+1,94 38,50+0,65 29,72+0,47
7 18,0 130 42,16%x1,12  43,75+2,12 35,39+0,60 47,92+1,41
8 18,0 170  35,28%1,60 46,50+2,85 36,50+1,14 47,39+0,58
9 18,0 150  35,69+0,66 42,75+0,60 32,75+0,18 37,58+1,09
10 18,0 150  35,08+1,27 43,31+0,68 33,33%0,94 38,03%0,39
11 18,0 150  34,33%1,45 43,06+0,92 32,50+1,59 37,36%1,10

* Valores expressos pela média aritmética de 3 repeticbes+desvio padrao;

U — Umidade de condicionamento; T — Temperatura da matriz.

5.2.5.1 Viscosidade a frio de M100

A VF apresentou valores entre 11,55 e 53,64RVU (Tabela 88) para a
fracdo M100. Somente o termo linear da umidade apresentou-se estatisticamente
significativo através da andlise dos coeficientes de regressao (Tabela 89).
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A analise dos efeitos dos fatores completos esta apresentada na Tabela 173 do
Apéndice Il. Observou-se que apenas 68,14% das respostas sao explicadas pelo
coeficiente de determinagcdo e através da analise de variancia (Tabela 199 do
Apéndice Ill) que Feacuado fOi apenas 1,88 vezes superior a Fiapelado, indicando que
ndo foi possivel obter 0 modelo matematico preditivo e a superficie de resposta
para as condi¢cdes estudadas.

Tabela 89 - Coeficientes de regressdo para os fatores estatisticamente
significativos (p<0,10) para a viscosidade a frio da fracdo M100

Fatores Coeficiente de regressao Erro padrao t(9) p-valor
Média 28,39 2,27 12,50 <0,001
Umidade (L) -11,70 2,67 -4,39 0,002

L — linear; R® = 0,6814.

5.2.5.2 Viscosidade a frio de M200

Conforme a Tabela 87 para a VF dos extrusados expandidos obtidos da
fracdo M200, os valores experimentais variaram entre 10,70 e 36,03RVU.
A andlise dos efeitos dos fatores completos estudados estd apresentada na
Tabela 174 do Apéndice Il. Verificou-se através dos coeficientes de regressao que
somente a interacdo entre umidade e temperatura ndo se apresentou

estatisticamente significativa (p<0,10) conforme exposto na Tabela 90.

Tabela 90 - Coeficientes de regressdo para os fatores estatisticamente
significativos (p<0,10) para a viscosidade a frio da fracdo M200

Fatores Coeficiente de regressao  Erro padrao  t(6) p-valor
Média 32,84 1,37 23,94 <0,001
Umidade (L) -8,17 0,84 -9,71  <0,001
Umidade (Q) -2,81 1,00 -2,80 0,031
Temperatura (L) 1,86 0,84 2,21 0,069
Temperatura (Q) -6,70 1,00 -6,67 0,001

L — linear; Q — quadratico; R® = 0,9601.
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Considerando que o coeficiente de determinacdo explicou 96,01% dos
valores experimentais obtidos através da analise de variancia (Tabela 91) e o teste
F demonstrou que Fcacuiado fOi 11,35 vezes maior que Fiapelado, fOi possivel obter o
modelo matematico ajustado de 22 ordem (Equacéo 33) e a superficie de resposta
apresentada na Figura 17.

VF = 32,84 — 8,17x1 + 1,86x2 — 2,81x:% — 6,70x2°
Equacao 33
Onde:
VF = Viscosidade a frio (RVU);
x1 = Umidade de condicionamento em nivel codificado;
X2 = Temperatura da matriz em nivel codificado.

Tabela 91 - Andlise de variancia (ANOVA) dos fatores estatisticamente
significativos (p<0,10) para a viscosidade a frio da fracado M200

Fonte de Somados Grausde Quadrado

variacdo  quadrados liberdade médio Fealculado p-valor
Regressdo 815,17 4 203,79 36,11 <0,001
Residuos 33,87 6 5,64
Fa]ta de 08.84 4 721
ajuste
Erro puro 5,03 2 2,51
Total 849,04 10

R2 = 0,9601 . F4;6;0,90 = 3,1 8.

Uma analise detalhada da superficie de resposta indicou que maiores
valores de VF séo obtidas com umidade de condicionamento entre 14 e 15% e
temperatura da matriz entre 145 e 153°C, dentro das faixas estudadas no

delineamento.

5.2.5.3 Viscosidade a frio de M500

As respostas para VF, apresentadas na Tabela 87, mostraram variacao
entre 6,31 e 39,89RVU. Apesar da grande amplitude entre 0 minimo e 0 maximo
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dos valores experimentais obtidos, verificou-se pela anélise dos efeitos dos fatores
envolvidos no estudo, exposta na Tabela 92, que nao houve significancia
estatistica para nenhuma das varidveis independentes. A analise de variancia
(Tabela 200 do Apéndice Ill) justificou a falta de significancia através do baixo
coeficiente de determinacéao (0,5322) dos fatores completos e por apresentar valor
de Fearculado inferior a Fiapelado- COM base nisso, nao foi possivel elaborar o modelo

matematico preditivo e a superficie de resposta.

Tabela 92 - Analise de efeitos para a viscosidade a frio da fragdo M500

Fatores Efeito  Erro padrao t(5) p-valor
Média 26,36" 6,51 4,05 0,010
Umidade (L) -15,93 7,99 -1,99 0,103
Umidade (Q) 1,87 9,53 0,20 0,852
Temperatura (L) -9,47 7,99 -1,19 0,289
Temperatura (Q) 1,65 9,53 0,17 0,869
Umidade (L) x Temperatura (L) 5,70 11,28 0,50 0,635

* Valores estatisticamente significativos & 90% de confianca (p<0,10);R® = 0,5322;
L —linear; Q — quadratico.

5.2.5.4 Viscosidade a frio de M500R

Os valores experimentais para VF dos extrusados expandidos da fracdo
M500R estdo apresentados na Tabela 87 e variaram entre 13,47 e 45,42RVU.
Somente a umidade de condicionamento (termo linear e quadratico)
apresentou efeito estatisticamente significativo (p<0,10) sobre a resposta
conforme Tabela 175 (Apéndice Il). No entanto, para a obtencao dos coeficientes
de regressao (Tabela 93) observou-se que a permanéncia do termo quadratico da
temperatura da matriz, apesar de ndo apresentar-se estatisticamente significativo,

demosntrou p-valor proximo ao nivel de significancia utilizado (0,10).
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Tabela 93 - Coeficientes de regressdo para os fatores significativos para a

viscosidade a frio da fracdo M500R

Fatores Coeficiente de regressao  Erro padrao t(7) p-valor
Média 17,42 3,13 556 0,001
Umidade (L) -10,00 1,92 -5,21 0,001
Umidade (Q) 8,33 2,29 3,63 0,008
Temperatura (Q) 3,87 2,29 1,69 0,135

L — linear; Q — quadratico; R® = 0,8534.

Com base nos coeficientes de regressdo foi elaborado o modelo

matematico ajustado de 22 ordem apresentado na Equacédo 34. O modelo obtido

foi valido e as respostas explicadas por 85,34% conforme coeficiente de

determinacao obtido pela andlise de variancia (Tabela 94). Considerando que o

valor de Fcacuado fOi 4,42 vezes maior que Fiapeiado, fOi garantida a geragédo da

superficie de resposta apresentada na Figura 17. Verificou-se que a VF foi

maxima quando a umidade de condicionamento esteve proxima a 14% e

temperatura de matriz em 120 ou 170°C.

VF = 17,42 - 10,00x; + 8,33x¢2 + 3,87x5°

Equacao 34
Onde:
VF = Viscosidade a frio (RVU);

X1 = Umidade de condicionamento em nivel codificado;

X2 = Temperatura da matriz em nivel codificado.

Tabela 94 - Analise de varidncia (ANOVA) dos fatores significativos para a

viscosidade a frio da fracao M500R

Fonte de Somados Graus de Quadrado

variacdo  quadrados liberdade médio Featoutado p-valor
Regresséao 1199,87 3 399,96 13,58 0,003
Residuos 206,09 7 29,44
Falta de 205,864 5 41,17
ajuste
Erro puro 0,226 2 0,11
Total 1405,958 10

R2 = 0,8534, F3;7;0,90 = 3,07
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5.2.5.5 Viscosidade a frio de P100

Com valores que oscilaram entre 13,53 e 49,08RVU, a Tabela 88
demostra os valores experimentais obtidos para os extrusados expandidos da
fracdo P100 em relacdo a VF. Através da avaliagdo dos efeitos das variaveis
independentes (Tabela 176 do Apéndice Il) constatou-se que somente o termo
linear da umidade foi estatisticamente significativo (p<0,10) sobre o processo.
Entretanto, a permanéncia da temperatura (quadratica) para calculo dos
coeficientes de regressao foi viavel por apresentar p-valor menor que o nivel de

significancia utilizado (0,10), como exposto na Tabela 95.

Tabela 95 - Coeficientes de regressdo para os fatores estatisticamente
significativos (p<0,10) para a viscosidade a frio da fragdo P100

Fatores Coeficiente de regressao  Erro padrao t(8) p-valor
Média 33,98 1,31 25,90 <0,001
Umidade (L) -11,01 1,10 -9,96 <0,001
Temperatura (Q) 3,17 1,26 2,52 0,036

L — linear; Q — quadratico; R* = 0,9296.

A partir dos coeficientes de regresséo foi elaborado o0 modelo matematico
ajustado de 22 ordem (Equacao 35), sendo que através da andlise de variancia
(Tabela 96), o referido modelo foi considerado valido devido a explicacdao de
92,96% das predi¢des efetuadas pelo coeficiente de determinacéo.

VF =33,98 — 11,01 + 3,17x2°
Equacao 35
Onde:
VF = Viscosidade a frio (RVU);
x1 = Umidade de condicionamento em nivel codificado;
X2 = Temperatura da matriz em nivel codificado.

Além disso, o teste F apresentou Fcacuado 16,98 vezes maior que Fiabelados
garantindo deste modo, a geracdo da superficie de resposta, conforme
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demonstrado na Figura 17, para visualizacdo do comportamento do processo em
relagdo a VF. Os maiores valores obtidos para VF foram encontrados com
umidade de condicionamento de 14% e temperatura de matriz em nas
extremidades (120 ou 170°C).

Tabela 96 - Andlise de varidancia (ANOVA) dos fatores estatisticamente
significativos (p<0,10) para a viscosidade a frio da fracdo P100

Fonte de Somados Grausde Quadrado

variacdo  quadrados liberdade médio Foalcutado p-valor
Regressdo 102853 2 514,27 52,81 <0,001
Residuos 77,90 8 9,74
Falta de
ajuste 76,97 6 12,83
Erro puro 0,93 2 0,46
Total 1106,43 10

R*=0,9296; F2g090 = 3,11.

5.2.5.6 Viscosidade a frio de P200

Os resultados experimentais obtidos para os extrusados expandidos da
fracdo P200 estdo apresentados na Tabela 88 e encontraram-se dentro da faixa
de 30,09 e 59,78RVU. Através da analise de efeitos (Tabela 177 do Apéndice II)
verificou-se que apenas o termo linear da umidade de condicionamento
apresentou-se  estatisticamente  significativo  (p<0,10). Entretanto, ficou
evidenciado na Tabela 97 dos coeficientes de regressdo que R? ficou abaixo do
nivel estipulado para o presente trabalho, além disso, a analise de variancia
apresentada na Tabela 201 do Apéndice Il demonstrou valor alto para a falta de
ajuste € Fcacuiado, apenas 1,92 vezes maior que Fiapeiado, indicando que nao foi
possivel obter o modelo matematico preditivo, assim como a superficie de

resposta.
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Tabela 97 - Coeficientes de regressdo para os fatores estatisticamente
significativos (p<0,10) para a viscosidade a frio da fracdo P200

Fatores Coeficiente de regressao Erro padrao 1(9) p-valor
Média 43,48 1,21 36,00 <0,001
Umidade (L) -8,07 1,42 -5,69  <0,001

L — linear; R® = 0,7825.

5.2.5.7 Viscosidade a frio de P300

A VF apresentou valores entre 32,50 e 49,97RVU para os extrusados
expandidos da fragdo P300 conforme demonstrado na Tabela 88. Apesar
de apresentar-se estatisticamente significativo (p<0,10) na andlise de efeitos
(Tabela 178 do Apéndice Il), a umidade de condicionamento (linear e quadrética) e
interacdo da umidade e temperatura nao podem compor 0 modelo matematico
preditivo, pois apresentou coeficiente de determinacgao baixo (0,7033) (Tabela 98),
€ Fcaiculado Mmenor que Fiapelado, S€QUNdO a andlise de variancia (Tabela 202 do
Apéndice lll), restringindo a elaboracao da superficie de resposta.

Tabela 98 - Coeficientes de regressdo para os fatores estatisticamente
significativos (p<0,10) para a viscosidade a frio da fracdo P300

Coeficiente Erro
Fatores de regressao padrao 4(7) p-valor
Média 34,62 1,37 25,22  <0,001
Umidade (L) -2,48 1,16 -2,14 0,069
Umidade (Q) 3,23 1,32 2,44 0,044
Umidade (L) x Temperatura (L) 4,01 1,63 2,45 0,044

L — linear; R® = 0,7033.

5.2.5.8 Viscosidade a frio de P300R

Os valores experimentais para VF dos extrusados expandidos da fracéo
P300R estdo apresentados na Tabela 88 e variaram entre 28,53 e 55,78RVU.
Através a Tabela 99 dos coeficientes de regressdo dos termos estatisticamente
significativos (p<0,10) foi possivel elaborar o modelo matematico ajustado de

136



Resultados e Discussao

22 ordem apresentado na Equacdo 36. A analise de efeitos das variaveis

independentes esta apresentado na Tabela 179 do Apéndice II.

Tabela 99 - Coeficientes de regressdo para os fatores estatisticamente
significativos (p<0,10) para a viscosidade a frio da fracdo P300R

Fatores Coeficiente de regressao  Erro padrao t(8) p-valor
Média 38,72 1,41 27,44 <0,001
Umidade (L) -9,35 1,19 -7,87 <0,001
Temperatura (Q) 3,26 1,36 2,40 0,043

L — linear; Q — quadratico; R® = 0,8942.

VF = 38,72 — 9,35x1 + 3,26x5°
Equacao 36
Onde:
VF = Viscosidade a frio (RVU);
x1 = Umidade de condicionamento em nivel codificado;
X2 = Temperatura da matriz em nivel codificado.

O modelo obtido na equacdo acima foi véalido por ser explicado por
89,42% das predicbes efetuadas através do coeficiente de determinacdo da
analise de variancia (Tabela 100). Considerando o teste F, que apresentou
Fcaculado 10,87 vezes maior que Fiabelado, fOi possivel gerar a superficie de resposta
da Figura 17, onde verificou-se que maiores viscosidades sdo obtidos com 14% de
umidade de condicionamento e temperatura de matriz proximo a 120 ou 170°C,

dentro das faixas estudadas.
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Tabela 100 - Andlise de variancia (ANOVA) dos fatores estatisticamente
significativos (p<0,10) para a viscosidade a frio da fracdo P300R

Fonte de Somados Grausde Quadrado

variacdo  quadrados liberdade médio Featoutado p-valor
Regresséao 761,60 2 380,80 33,82 <0,001
Residuos 90,08 8 11,26
Falta de
ajuste 89,85 6 14,97
Erro puro 0,23 2 0,12
Total 851,68 10
R*=0,8942; Fo5090 = 3,11.
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Figura 17 - Superficies de resposta para a viscosidade a frio dos extrusados
expandidos das fracées de milho dentado e duro.
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5.2.5.9 Discussao da viscosidade a frio

A VF é funcao da umidade e da temperatura utilizada durante o processo
de extrusdo. Além disso, ainda sofre influéncia de outros fatores como taxa de
alimentacgao, velocidade de rosca, tamanho de particula e composi¢cao quimica da
matéria-prima utilizada (COLONNA et al., 1989, MERCIER et al., 1998).

Os maiores valores de VF foram obtidos com menor umidade de
condicionamento. A temperatura de matriz foi estatisticamente significativa para as
fracoes M200, M500R, P100 e P300R. Observou-se que para a fragdo M200 a
temperatura de matriz apresentou melhor resultado em torno de 145 a 150°C,
sendo que para as outras fracées a faixa foi mais ampla. Colonna et al. (1989)
reportaram que baixas temperaturas de extrusdo nao proporcionaram
gelatinizacdo e degradacao suficiente para o produto e, em altas temperaturas, a
viscosidade do material extrusado tornou-se elevado, e a degradacao nao tornou-
se efetiva.

Com os resultados obtidos nos delineamentos executados, verificou-se
que situacdes distintas ocorreram para VF em relacdo as duas variedades de
milho utilizadas. O aumento da granulometria das fracées provocou queda na VF
para o milho dentado e aumento para o milho duro.

A reducao da granulometria do grits fino proporcionou maiores valores de
VF para os ensaios com baixos teores de umidade de condicionamento, no
entanto, em umidades elevadas este efeito ndo se pronunciou com tamanha

consequéncia.

Milho dentado apresenta maior poroporcdo de endosperma farinaceo, o
qual apresentou melhor hidratagdo durante o condicionamento facilitando a fuséo
do material durante a extrusdo. No entanto, a viscosidade deste material fundido é
baixa, e a dextrinizacdo térmica e mecéanica ocorreu em menor grau. No caso de
milho duro, a presenca de maior proporcdo de endosperma vitreo resultou em

maior grau de cisalhamento durante o processo, com iSsO ocorreu maior
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exposicao de grupamentos hidrofilicos, o que resultou em maior absor¢do de agua
a frio, refletindo diretamente no aumento da VF (COLONNA et al., 1989;
MERCIER etal., 1998; HUANG e ROONEY, 2001; ROONEY e
SUHENDRO, 2001; STRAHM, 2004 ).

Para ambas as variedades, as fracdes com maiores teores de lipideos
(M200 e P300) apresentaram os menores valores para VF. Segundo Mitchel e
Areas (1992), Harper (1994) e Carime (2000), o lipideo atua como lubrificante

durante o processo de extrusao, reduzindo o grau de cisalhamento.

Segundo Harper (1994), Colonna et al. (1998) e Huang e Rooney (2001),
a VF apresentou comportamento semelhante ao IAA de extrusados expandidos.
Verificou-se altos valores para os coeficientes de correlacdo com o IAA para as
fracdes utilizadas (“r” maximo de 0,9323). Os maiores valores de “r’ foram obtidos
para as fracbes P100 e P300R conforme apresentado na Figura 18.
Os coeficientes de correlacéo entre a VF e as demais variaveis dependentes estao
expostos nas tabelas do Apéndice IV.

Coeficiente de correlagdo: r = ,93226 Coeficiente de correlagdo: r =,92055
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Figura 18 - Coeficiente de correlacdo entre viscosidade a frio e indice de
absorcéo de agua para P100 (a) e P300R (b).

Whalen et al. (1997) avaliaram a propriedade de VF de extrusados a base
de farinha de trigo, arroz e milho com umidades de condicionamento entre 15 e
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29% obtidos através de extrusora dupla-rosca CEXTRAL, modelo BC-72, com
temperaturas de extrusdo de 160 e 190°C, e verificaram que o aumento da
umidade de condicionamento reduziu significativamente a VF, indicando que
ocorreu reducdo na dextrinizacdo e degradacdo mecanica e térmica do amido.
Autores como Mason e Hoseney (1986), Guha et al. (1998) e Borba (2005)
encontraram comportamentos semelhantes para a VF em extrusados expandidos

de amido de trigo, farinha de arroz e farinha de batata-doce, respectivamente.

5.2.6 Viscosidade a quente

A VQ esta relacionada com o nivel de degradacao sofrido pelo granulo de
amido. Apéds destruicdo de sua estrutura, o granulo perde sua capacidade de
inchar quando aquecido em agua e apresenta baixa viscosidade a 95°C
(HAASE et al., 1995).

Produtos amilaceos submetidos a extrusdo apresentam decréscimo na VQ
com o aumento da temperatura de extrusdo, em umidade de condicionamento
constante. Em contrapartida, mantendo a temperatura constante, ocorre aumento
da VQ com o aumento da umidade presente na matéria-prima. No entanto, a
influéncia da umidade é maior em relacao a temperatura (EL DASH et al., 1984,
COLONNA et al., 1989; CALDWELL et al., 2000).

Os valores experimentais obtidos para a VQ estdao apresentados na
Tabela 101 para as frac6es de milho dentado e na Tabela 102 para as fracées do
milho duro. Ocorreu VQ maxima no ensaio 6 da fracdo P300 e minima no

ensaio 10 da fracdo M100, com valores de 80,11 e 32,33RVU, respectivamente.
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Tabela 101 - Resultado experimental obtido para a viscosidade a quente para os
extrusados expandidos das fracées de milho dentado, expresso em RVU*

. Niveis reais
Ensaio U(%) T(C) M100 M200 M500 M500R
1 15,2 127 47,67+1,18 49,06+0,68 52,45+2,97 52,64+0,70
2 20,8 127  34,17+1,41 39,59+3,49 49,64+1,41 43,00+0,18
3 15,2 163  56,25+2,42 43,92+1,27 48,00+1,48 55,92+0,61
4 20,8 163  40,17+1,32 38,92+1,02 45,64+0,66 54,58+0,18
5 14,0 145  4558+0,44 43,58+1,74 46,61+0,20 52,31+0,28
6 22,0 145  34,00+1,15 38,47+0,10 34,64+0,49 40,50+0,51
7 18,0 120 32,58+0,08 40,89+1,48 59,72+1,53 42,36+0,46
8 18,0 170 37,42+1,06 41,11+1,75 38,94+0,97 44,50+0,90
9 18,0 145  33,83+0,38 45,30+0,77 40,61+0,40 35,50+1,02
10 18,0 145  32,33+1,83 45,86+1,16 45,28+1,69 36,61+0,35
11 18,0 145  33,83+2,03 46,00+0,34 48,17+0,68 34,69+0,70

* Valores expressos pela média aritmética de 3 repeticbes+desvio padrao;
U — Umidade de condicionamento; T — Temperatura da matriz.

Tabela 102 - Resultado experimental obtido para a viscosidade a quente para os
extrusados expandidos das fracées de milho duro, expresso em RVU*

Niveis reais

Ensaio U(%) T(C) P100 P200 P300 P300R
1 15,2 136 52,28+2,11  64,56+0,66 58,75%+1,02 50,64+3,56
2 20,8 136  43,08+1,56 57,03+2,18 65,58+2,57 44,19+2,16
3 15,2 164  51,39%0,27 56,92+0,95 49,05+0,58 56,50+1,18
4 20,8 164  42,94+0,64 54,78+0,17 57,28+2,35 42,06%0,08
5 14,0 150 49,31+1,29 53,47+0,48 49,08+0,87 61,72+2,44
6 22,0 150  36,14+0,39 49,95+2,40 80,11+2,06 47,50%1,49
7 18,0 130  48,64+0,97 54,39+2,81 50,86+1,26 60,75%0,89
8 18,0 170  45,83%0,27 53,94+3,67 54,22+1,57 56,42+1,21
9 18,0 150 44,11+0,58 54,36+0,48 50,80+1,10 48,81+3,09
10 18,0 150  45,89+1,14  53,08+1,87 50,06+0,97 48,14+0,34
11 18,0 150  43,42+0,79 53,64+0,61 52,83+1,05 47,89+2,70

* Valores expressos pela média aritmética de 3 repeticbes+desvio padrao;
U — Umidade de condicionamento; T — Temperatura da matriz.

5.2.6.1 Viscosidade a quente de M100

Conforme apresentados na Tabela 101, os valores experimentais dos
extrusados expandidos variaram entre 32,33 e 56,25RVU. Dentre as variaveis

independentes estudadas, somente o termo linear da umidade apresentou
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influéncia estatisticamente significativa (p<0,10) sobre a resposta (Tabela 180 do
Apéndice ).

No entanto, a inclusdo dos parametros nao significativos ao residuo,
resultou em baixo coeficiente de determinacéo para os coeficientes de regressao,
expostos na Tabela 103. O baixo valor de R? aliado ao teste F da andlise de
varidncia (Tabela 203 do Apéndice lll) que apresentou Fcacuado de apenas
1,88 vezes maior que Fiapelado, justificou a impossibilidade de obtencdo do modelo
matematico preditivo e da superficie de resposta.

Tabela 103 - Coeficientes de regressdo para os fatores estatisticamente
significativos (p<0,10) para a viscosidade a quente da fragdo M100

Fatores Coeficiente de regressao Erro padrao (9) p-valor
Média 28,39 2,27 12,50 <0,001
Umidade (L) -11,70 2,67 -4,39 0,002

L — linear; R® = 0,6814.

5.2.6.2 Viscosidade a quente de M200

As respostas para VQ, apresentados na Tabela 101, apresentaram
variagdo entre 38,47 e 49,06RVU. Visto que somente o termo linear da
temperatura da matriz e a interagdo entre umidade de condicionamento e
temperatura da matriz ndo apresentaram influéncia estatisticamente significativa
(p<0,10), conforme exposto na Tabela 181 do Apéndice Il, obteve-se os
coeficientes de regressao (Tabela 104) que demonstraram efeito negativo sobre
a VQ. Entretanto, os valores experimentais sdo explicados por apenas 76,69%
através do coeficiente de determinacdo, o que nao permitiu a elaboracdo do
modelo matematico preditivo dentro da faixa estudada. Além disso, o valor de
Fcaculado a@presentou-se apenas 1,54 vezes maior que Fiapeiado (Tabela 204 do
Apéndice Ill), impossibilitando a geracéo da superficie de resposta.
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Tabela 104 - Coeficientes de regressdo para os fatores estatisticamente
significativos (p<0,10) para a viscosidade a quente da fracdo M200

Fatores Coeficiente de regressao Erro padrao t(7) p-valor
Média 45,71 1,14 40,08 <0,001
Umidade (L) -2,72 0,70 -3,88 0,006
Umidade (Q) -1,88 0,83 -2,26 0,059
Temperatura (Q) -1,90 0,83 -2,27 0,057

L — linear; Q — quadratico; R® = 0,7669.

5.2.6.3 Viscosidade a quente de M500

Apesar de apresentarem valores entre 34,64 e 59,72RVU (Tabela 101)
para a VQ, o efeito das variaveis independentes (Tabela 105) foi significativo
somente ao termo linear da temperatura da matriz. No entanto, o coeficiente de
determinacdo foi de apenas 0,7113, indicando que nao foi possivel gerar os
coeficientes de regressdao para elaboracdo do modelo matemético preditivo.
Além disso, o valor de Fcacuiado fOi menor que o valor de Fiapelado (Tabela 205 do
Apéndice lll) justificando a falta de significancia da faixa estudada das variaveis
independentes em relacdo a resposta experimental, sendo assim, ndo foi possivel

gerar a superficie de resposta..

Tabela 105 - Analise de efeitos para a viscosidade a quente da fracado M500

Fatores Efeito  Erro padrao t(5) p-valor
Média 44.67* 2,97 15,02  <0,001
Umidade (L) -5,53 3,65 -1,52 0,190
Umidade (Q) -2,08 4,35 -0,48 0,653
Temperatura (L) -9,47* 3,65 -2,60 0,049
Temperatura (Q) 6,68 4,35 1,53 0,186
Umidade (L) x Temperatura (L) 0,23 5,15 0,04 0,967

* Valores estatisticamente significativos & 90% de confianca (p<0,10); R* = 0,7113;
L —linear; Q — quadratico.
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5.2.6.4 Viscosidade a quente de M500R

Com valores que variaram entre 34,69 e 55,92RVU, a VQ resultante dos
extrusados expandidos da fracdo M500R encontra-se na Tabela 101. Apesar do
efeito estatisticamente significativo (p<0,10) da umidade de condicionamento e
do termo quadratico da temperatura da matriz (Tabela 182 do Apéndice Il),
observou-se que o0 coeficiente de determinagdo dos coeficientes de
regressao (Tabela 106) explicou somente 73,20% dos resultados obtidos e
impossibilitou a geracdo do modelo matematico preditivo e da superficie de
resposta. Além disso, 0 valor de Fcacuiado €M relacdo a Fipelado fOi apenas
1,36 vezes superior (Tabela 206 do Apéndice Ill), justificando a falta de
significancia das variaveis independentes sobre a resposta dentro da faixa
estudada.

Tabela 106 - Coeficientes de regressdo para os fatores estatisticamente
significativos (p<0,10) para a viscosidade a quente da fracdo M500R

Fatores Coeficiente de regressao  Erro padrao t(7) p-valor
Média 35,57 2,81 12,64 <0,001
Umidade (L) -3,46 1,73 -2,01 0,085
Umidade (Q) 7,10 2,06 3,45 0,011
Temperatura (Q) 5,60 2,06 2,72 0,030

L — linear; Q — quadratico; R® = 0,7320.

5.2.6.5 Viscosidade a quente de P100

As faixas utilizadas para as variaveis independentes resultaram em VQ
entre 36,14 e 52,28RVU para os extrusados expandidos da fracdo P100 conforme
apresentado na Tabela 102. Somente o termo linear da umidade e quadratico da
temperatura apresentou efeito estatisticamente significativo (p<0,10) conforme
apresentado na Tabela 183 do Apéndice Il. A partir dos coeficientes de regresséo
(Tabela 107) foi elaborado o modelo matematico ajustado de 22 ordem
apresentado na Equacao 37.
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Tabela 107 - Coeficientes de regressdo para os fatores estatisticamente
significativos (p<0,10) para a viscosidade a quente da fracdo P100

Fatores Coeficiente de regressao  Erro padrao t(8) p-valor
Média 44 22 0,66 66,60 <0,001
Umidade (L) -4,54 0,56 -8,12  <0,001
Temperatura (Q) 2,08 0,64 3,26 0,011

L — linear; Q — quadratico; R* = 0,9055.

VQ = 44,22 — 4 54%; + 2,08x,°
Equacao 37
Onde:
VQ = Viscosidade a quente (RVU);
x1 = Umidade de condicionamento em nivel codificado;
X2 = Temperatura da matriz em nivel codificado.

Através da andlise de variancia (Tabela 108), verificou-se que o modelo
preditivo foi védlido e explicado por coeficiente de determinagdo de 90,55%.
Além disso, através do teste F, que apresentou valor de Fcacuiado 12,32 vezes
maior que Fipeado, fOi possivel gerar a superficie de resposta apresentada na
Figura 19 indicando que umidade de condicionamento de 22% e temperatura da
matriz em torno de 150°C resultam em menores valores de VQ, dentro da faixa
estudada.

Tabela 108 - Andlise de variancia (ANOVA) dos fatores estatisticamente
significativos (p<0,10) para a viscosidade a quente da fracdo P100

Fonte de Somados Grausde Quadrado

variacdo  quadrados liberdade médio Fealculado p-valor
Regressao 191,05 2 95,52 38,31 <0,001
Residuos 19,95 8 2.49
Fa]ta de 16.70 5 278
ajuste
Erro puro 3,25 2 1,62
Total 210,99 10

R® = 0,9055; Fog000 = 3,11.
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Figura 19 - Superficie de resposta para a viscosidade a quente da fracao P100.

5.2.6.6 Viscosidade a quente de P200

A VQ dos extrusados expandidos obtidos pela extrusao da fracdo P200
variaram entre 49,95 e 64,56RVU conforme exposto na Tabela 102. No entanto,
nenhuma das variaveis independentes, dentro da faixa estudada, apresentou
efeito sobre a resposta conforme apresentado na Tabela 109. A falta de
significancia das variaveis independentes foi justificada pelo coeficiente de

determinagéo de 0,4646 e do valor inferior de Fcacuado €M relacdo ao Fiapelado da
andlise de variancia (Tabela 207 do Apéndice III).

Tabela 109 - Analise de efeitos para a viscosidade a quente da fracao P200

Fatores Efeito  Erro padrao t(5) p-valor
Média 53,67* 2,19 2450 <0,001
Umidade (L) -3,67 2,69 -1,37 0,230
Umidade (Q) 0,74 3,21 0,23 0,827
Temperatura (L) -2,64 2,69 -0,98 0,371
Temperatura (Q) 3,21 3,21 1,00 0,363
Umidade (L) x Temperatura (L) 2,70 3,79 0,71 0,509

* Valores estatisticamente significativos & 90% de confianca (p<0,10); R® = 0,4646;
L —linear; Q — quadratico.
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5.2.6.7 Viscosidade a quente de P300

As respostas experimentais para VQ da fracdo P300 estdo apresentadas
na Tabela 102 e encontraram-se entre 49,05 e 80,11RVU. Embora a umidade
(linear e quadratica) de condicionamento apresentar efeito significativo (p<0,10)
(Tabela 110) e o coeficiente de determinacédo de 80,11%, o modelo preditivo ndo
pode ser obtido, pois a inclusdo dos fatores nao significativos ao
residuo acarretara na queda do coeficiente de determinacao abaixo do estipulado
para o presente estudo, além disso, conforme verificado pela analise de variancia
(Tabela 208 do Apéndice Ill), o valor de Fcacuiado fOi @apenas 1,17 vezes superior ao

Fiabelado, iNdicando que néo foi possivel gerar a superficie de resposta.

Tabela 110 - Analise de efeitos para a viscosidade a quente da fracao P300

Fatores Efeito  Erro padrao t(5) p-valor
Média 51,23* 3,42 15,00 <0,001
Umidade (L) 14,75* 4,19 3,52 0,017
Umidade (Q) 12,97* 5,00 2,59 0,049
Temperatura (L) -3,33 4,19 -0,79 0,463
Temperatura (Q) 0,84 5,00 0,17 0,873
Umidade (L) x Temperatura (L) 0,70 5,92 0,12 0,910

* Valores estatisticamente significativos & 90% de confianca (p<0,10); R* = 0,8011;
L —linear; Q — quadratico.

5.2.6.8 Viscosidade a quente de P300R

As variaveis independentes utilizadas no delineamento resultaram em VQ
que variou de 42,06 a 61,72RVU para os produtos finais da fracado M200 conforme
apresentado na Tabela 102. No entanto, a andlise de efeitos ndo mostrou
significancia estatistica sobre a resposta em estudo (Tabela 111) sendo justificada
pela analise de variancia dos fatores completos (Tabela 209 do Apéndice lll), que
apresentou coeficiente de determinacado explicando apenas 65,19% dos valores
preditivos € Fcacuiado Menor que Figpelado- S€NdO assim, ndo foi possivel elaborar o

modelo preditivo e a superficie de resposta.
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Tabela 111 - Analise de efeitos para a viscosidade a quente da fragcao P300R

Fatores Efeito Erro padrao (5) p-valor

Média 48,31* 3,16 15,30 <0,001

Umidade (L) -10,27* 3,87 -2,65 0,045
Umidade (Q) 2,16 4,62 0,47 0,660
Temperatura (L) -0,60 3,87 -0,15 0,884
Temperatura (Q) 6,16 4,62 1,33 0,240
Umidade (L) x Temperatura (L) -4,00 5,47 -0,73 0,498

* Valores estatisticamente significativos & 90% de confianca (p<0,10); R* = 0,6519;
L —linear; Q — quadratico.

5.2.6.9 Discussao da viscosidade a quente

A VQ aumentou com a utilizacdo de maior umidade de condicionamento e
com a diminuicao da temperatura de extrusdo, sendo que o efeito da umidade foi
maior que o da temperatura. Amidos extrusados com maior proporcao de amilose
apresentam menor VQ (EL DASH, 1981; COLONA et at, 1989).

As fracoes obtidas de milho dentado e duro apresentaram comportamento
inverso entre a temperatura da matriz e a VQ com o aumento do tamanho das
particulas das fracoes, onde maiores temperaturas de matriz resultaram em
menor VQ. Menores umidades de condicionamento proporcionaram maiores

valores para VQ.

Entretanto, as variaveis independentes apresentaram influéncia
estatisticamente significativa (p<0,10) somente para a fracdo P100, onde umidade
de condicionamento de 22% e temperatura da matriz em torno de 150°C

resultaram nos menores valores de VQ.
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Em geral, o aumento do tamanho das particulas das fracbes
proporcionaram maiores valores de VQ. Foram obtidos melhores coeficientes de
correlagdo positivos entre a VF e a VQ para as fragbes com menores
granulometrias, sendo os maiores valores de “r’ encontrados para as fracoes
M100 e P100, conforme apresentado na Figura 20. As correlagées com os valores
de “r’ entre VQ e as demais varidveis dependentes estdo apresentados nas
tabelas do Apéndice IV.

Coeficiente de correlagao: r =,94513

Coeficiente de correlagao: r =,97432
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Figura 20 — Coeficiente de correlacao entre viscosidade a quente e viscosidade a
frio para M100 (a) e P100 (b).

Analisando o gréafico do comportamento viscoamilografico do ensaio que
apresentou o tratamento com maior severidade (ensaio 5 para cada delineamento
experimental), apresentado na Figura 21, pode-se verificar que para todas as
fracGes, ocorreu aumento apds atingir a viscosidade maxima a frio, sendo este

aumento maior para as fracées com maior granulometria.

O fato de ocorrer o aumento da VQ em relagdo a VF deveu-se a parcial
gelatinizagdo do material extrusado, pois segundo Colonna et al. (1989),
Pomeranz (1991), Harper (1994), Whalen (1997), Huber e Rooney (2001),

Jane (2003) e Knill e Kennedy (2005), material polimérico como amido, quando
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completamente gelatinizado, ndo apresentou aumento de viscosidade com

aumento de temperatura ap6s total solubilizacao.

M100
M200
M500
M500R
P100
P200
P300
P300R

40~

Viscosidade (RVU)

i —
—
b
—
o
b
(=]

Tempo (min)
Figura 21 - Comportamento viscoamilografico do ensaio com tratamento de maior
severidade para cada fracao de milho utilizada.
Nota: Tratamento severo refere-se ao ensaio 5 de cada delineamento experimental
(umidade de condicionamento de 14% e temperatura da matriz de 145°C para as fragbes

M100, M200, M500 e M500R e 150°C para as fragdes P100, P200, P300 e P300R;
a — Linha da viscosidade a frio.

Isto permitiu concluir que ndo houve completa gelatinizacdo durante a
extrusao, o que justificou o comportamento do IAA, que ndo se apresentou como
referenciado pela literatura, pois esperava-se que o IAA sofresse reducao com
tratamentos severos, devido ao rompimento dos granulos e a dextrinizacdo do

amido.
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Além disso, o tamanho das particulas dos extrusados para a analise de
RVA pode néao ter sido adequada, uma vez que o tempo de analise foi curto.
Como o material extrusado apds moido foi passado por peneira de 0,250mm, € 0
tempo de manutencao da temperatura a 25°C para analise de VF é de somente
2min, pode nao ter ocorrido hidratacdo suficiente, o que pode ter resultado em

menor VF do material extrusado.

5.2.7 Queda de viscosidade

A QV permite avaliar a estabilidade da pasta de amido formada durante o
aquecimento, sob agitacdo mecénica, sendo obtida pela diferenca entre o pico de
viscosidade durante o aquecimento e a viscosidade minima durante temperatura e
agitacdo constante (CALDWELL et al., 2000; HUANG e ROONEY, 2001;
BORBA, 2005).

Em geral, os valores extremos para a QV dos extrusados expandidos do
milho dentado (Tabela 112) e duro (Tabela 113) foram de 3,58 e 49,08RVU para o
minimo e maximo, respectivamente. O valor minimo correspondeu ao ensaio 4 da

fracdo M100 e o maximo ao ensaio 3 da fragdo P100.

Tabela 112 - Resultado experimental obtido para a queda de viscosidade para os
extrusados expandidos das fracées de milho dentado, expresso em RVU*

. Niveis reais
Ensaio U(%) T(C) M100 M200 M500 M500R
1 15,2 127  21,92+0,85 31,33+0,27 19,22+0,39 32,22+0,22
2 20,8 127 5,00+0,08 15,44+1,57  8,45+0,97 41,81+0,68
3 15,2 163  26,58+0,48 25,03+0,90 22,69+0,16 32,39+0,31
4 20,8 163 3,58+0,24 13,47+0,55 10,64+0,62 38,11+0,40
5 14,0 145  33,33+0,81 29,89+0,85 26,36+0,20 30,00+0,85
6 22,0 145 3,75+0,25 12,2840,62 4,39+0,26  43,86%0,99
7 18,0 120 6,00+0,14 22,42+1,23 23,86+0,55 39,08+0,58
8 18,0 170 14,92+0,84 19,75+0,12  9,75+0,20 35,45+0,58
9 18,0 145 12,42+0,73 18,75+0,35 16,22+0,26 34,89+1,06
10 18,0 145 13,92+0,35 19,58+0,61 17,03+0,14 35,42+0,85
11 18,0 145 11,00+0,85 20,36+0,45 15,56+0,46 34,06+0,44

* Valores expressos pela média aritmética de 3 repeticbes+desvio padrao;

U — Umidade de condicionamento; T — Temperatura da matriz.
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Tabela 113 - Resultado experimental obtido para a queda de viscosidade para 0s
extrusados expandidos das fracées de milho duro, expresso em RVU*

. Niveis reais
Ensaio U(%) T(C) P100 P200 P300 P300R
1 15,2 136 47,83+1,89 33,53+0,22 32,64+0,32 28,11+0,39
2 20,8 136 27,92+1,63 24,66+2,37 30,08+1,18 18,61+0,82
3 15,2 164  49,08+0,82 30,97+0,99 19,58+0,29 31,36+1,04
4 20,8 164  30,00+1,39 21,92+0,20 20,33+0,58 18,56+0,28
5 14,0 150 48,16+0,96 39,00+0,53 24,69+0,49 34,14+0,28
6 22,0 150 13,53+0,80 8,83+0,65 40,28+0,91 14,50+0,85
7 18,0 130 42,16+1,12 30,53+0,28 14,83+0,45 28,00+1,24
8 18,0 170  35,28+1,60 24,94+220 20,58+0,56 19,83+1,12
9 18,0 150 35,69+0,66 27,42+0,34 21,58+0,54 17,89+0,63
10 18,0 150 35,08+1,27 29,23+0,68 20,45+0,99 19,22+0,20
11 18,0 150 34,33x1,45 29,31+0,67 19,72+0,04 18,50+0,38

* Valores expressos pela média aritmética de 3 repeticbes+desvio padrao;
U — Umidade de condicionamento; T — Temperatura da matriz.

5.2.7.1 Queda de viscosidade de M100

Com valores que oscilaram entre 3,58 e 33,33RVU, a Tabela 112
demonstra os valores experimentais obtidos para a QV dos extrusados
expandidos da fracdo M100. O termo quadratico da temperatura da matriz e a
interacdo entre as duas variaveis independentes estudadas nao apresentaram
efeito estatisticamente significativo (p<0,10) sobre a resposta experimental
conforme visto na Tabela 184 do Apéndice Il. Através dos coeficientes de
regressao (Tabela 114) dos fatores estatisticamente significativos (p<0,10) foi
elaborado o modelo matematico ajustado de 22 ordem (Equagéo 38) para a QV.

Tabela 114 - Coeficientes de regressdo para os fatores estatisticamente
significativos (p<0,10) para a queda de viscosidade da fracdo M100

Fatores Coeficiente de regressao  Erro padrao t(7) p-valor
Média 11,45 0,89 12,85 <0,001
Umidade (L) -10,23 0,75 -13,63 <0,001
Umidade (Q) 3,31 0,86 3,86 0,006
Temperatura (L) 1,98 0,75 2,64 0,033

L — linear; Q — quadratico; R® = 0,9674.
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QV = 11,45 - 10,23%¢ + 1,982 + 3,31x42
Equacao 38
Onde:
QV = Queda de viscosidade (RVU);
x1 = Umidade de condicionamento em nivel codificado;
X2 = Temperatura da matriz em nivel codificado.

O modelo preditivo foi valido e explicado por 96,74% das
predigdes efetuadas através do coeficiente de determinagcdo da analise de
variancia (Tabela 115). Considerando que, através do teste F, o valor de Fcacuiado
foi 22,54 vezes superior ao Fiapelado, fOi possivel elaborar a superficie de resposta
(Figura 22), que indicou que umidade de condicionamento de 14% e temperatura
de matriz proximo a 170°C implicaram em maiores valores de QV.

Tabela 115 - Andlise de variancia (ANOVA) dos fatores estatisticamente
significativos (p<0,10) para a queda de viscosidade da fracdo M100

Fonte de Somados Grausde Quadrado

variacdo  quadrados liberdade médio Fealculado p-valor
Regressao 933,91 3 311,30 69,21 <0,001
Residuos 31,48 7 4,50
Fa]ta de 07,22 5 5 44
ajuste
Erro puro 4,26 2 213
Total 965,39 10

R® = 0,9674; F37090 = 3,07.

5.2.7.2 Queda de viscosidade de M200

Os valores maximos e minimos encontrados para QV dos extrusados
expandidos da fracdo M200 (Tabela 112) foram de 12,28 e 31,33RVU. Apesar de
ndo ter apresentado efeito estatisticamente significativo (p<0,10) conforme
exposto na Tabela 116, o termo quadratico da umidade de condicionamento e da
temperatura da matriz foi aceito para elaboracdo do modelo matematico completo
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de 22 ordem (Equacao 39) por apresentar p-valor praticamente igual ao nivel de

significancia utilizado.

Tabela 116 - Analise de efeitos para a queda de viscosidade da fracado M200

Fatores Efeito  Erro padrao t(5) p-valor
Média 19,56* 0,56 35,09 <0,001
Umidade (L) -13,11* 0,68 -19,17  <0,001
Umidade (Q) 1,64 0,82 2,02 0,100
Temperatura (L) -3,02* 0,68 -4,41 0,007
Temperatura (Q) 1,64 0,82 2,02 0,100
Umidade (L) x Temperatura (L) 217 0,97 2,24 0,075

* Valores estatisticamente significativos & 90% de confianca (p<0,10); R* = 0,9876;
L —linear; Q — quadratico.

QV = 19,56 — 6,55x; — 1,502 + 0,82x12 + 0,82%2° + 1,08X1X2
Equacao 39
Onde:
QV = Queda de viscosidade (RVU);
x1 = Umidade de condicionemento em nivel codificado;
X2 = Temperatura da matriz em nivel codificado.

Através da andlise de variancia (Tabela 117), verificou-se que o modelo
obtido foi valido devido ao coeficiente de determinacao alto que explicou 98,76%
das predi¢des efetuadas. Além disso, tomando por base que o valor de Fcaculado fOI
23,09 vezes maior que Fiapeiado, fOi gerada a superficie de resposta (Figura 22) que
sugeriu umidade de condicionamento de 14% e temperatura da matriz préximo a

120°C como responsaveis pela maior QV, dentro da faixa estudada.

155



Resultados e Discussao

Tabela 117 - Analise de variancia (ANOVA) dos fatores significativos para a queda
de viscosidade da fracdo M200

Fonte de Somados Grausde Quadrado

variacio  quadrados liberdade médio Fealculado p-valor
Regresséo 371,38 5 74,28 79,67 <0,001
Residuos 4,66 5 0,93
Falta de
ajuste 3,36 3 1,12
Erro puro 1,30 2 0,65
Total 376,04 10

R® = 0,9876; Fss5.090 = 3,45.

5.2.7.3 Queda de viscosidade de M500

Apresentando valores entre 4,39 e 26,36RVU (Tabela 112) para a QV dos
produtos oriundos da fragdo M500, o efeito das variaveis independentes sobre a
resposta experimental (Tabela 118) foi estatisticamente significativo somente para
o termo linear da umidade de condicionamento. No entanto, a inclus&o dos fatores
ndo significativos ao residuo resultou em redugdo do coeficiente de
determinacdo (R®) de 0,8075 para 0,7484, abaixo do estipulado para o
planejamento proposto. Considerando que Fcacuado fOi @apenas 1,22 vezes maior
que Frpeiado (Tabela 210 do Apéndice lll), ficou impossibilitada a elaboracdo do
modelo matematico preditivo e da superficie de resposta.

Tabela 118 - Analise de efeitos para a queda de viscosidade da fracao M500

Fatores Efeito Erro padrao t(5) p-valor
Média 16,27* 2,49 6,52 0,001
Umidade (L) -13,49* 3,06 -4,41 0,007
Umidade (Q) -1,33 3,65 -0,36 0,731
Temperatura (L) -3,57 3,06 -1,17 0,296
Temperatura (Q) 0,11 3,65 0,03 0,976
Umidade (L) x Temperatura (L) -0,64 4,32 -0,15 0,888

* Valores estatisticamente significativos & 90% de confianca (p<0,10); R* = 0,8075;
L —linear; Q — quadratico.
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5.2.7.4 Queda de viscosidade de M500R

Conforme apresentados na Tabela 112, os valores de QV dos extrusados
expandidos variaram entre 30,00 e 43,86RVU para a fragdo M500R. A inclusao do
termo quadratico da temperatura da matriz aos residuos, por nao apresentar efeito
estatisticamente significativo (Tabela 185 do Apéndice Il), resultou na Tabela 119
dos coeficientes de regressdo. A partir desta, foi elaborado o modelo matematico
ajustado de 22 ordem apresentado na Equacéo 40.

Tabela 119 - Coeficientes de regressao para os fatores significativos para a queda
de viscosidade da fracdo M500R

Coeficiente de Erro

Fatores regresso padrio (6) p-valor

Média 15,22 0,94 16,15  <0,001

Umidade (L) -6,52 0,79 -8,22  <0,001
Umidade (Q) 2,76 0,91 3,05 0,023
Temperatura (L) 1,39 0,79 1,75 0,131
Umidade (L) x Temperatura (L) 3,25 1,12 2,90 0,027

L — linear; Q — quadratico; R* = 0,9363.

QV = 15,22 — 6,52%1 + 1,392 + 2,762 + 3,25%1X2
Equacao 40
Onde:
QV = Queda de viscosidade (RVU);
x1 = Umidade de condicionamento em nivel codificado;
X2 = Temperatura da matriz em nivel codificado.

O modelo preditivo acima foi valido e explicado por 93,63% das predicoes
efetuadas conforme exposto na Tabela 120. Além disso, o valor de Fcaculado fOI
6,94 vezes maior que Fimpelado, Permitindo assim, a geracao da superficie de
resposta (Figura 22), que indicou umidade de condicionamento de 14% e
temperatura de matriz entre 120 e 130°C, como responsaveis pela maior QV,
dentro da faixa estudada.
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Tabela 120 - Analise de variancia (ANOVA) dos fatores significativos para a queda
de viscosidade da fracdo M500R

Fonte de Somados Grausde Quadrado

variacio  quadrados liberdade médio Foalcutado p-valor
Regresséao 443,01 4 110,75 22,06 <0,001
Residuos 30,13 6 5,02
Falta de
ajuste 29,48 4 7,37
Erro puro 0,65 2 0,32
Total 473,14 10

R* = 0,9363; F46090 = 3,18.

5.2.7.5 Queda de viscosidade de P100

As respostas experimentais para QV demonstraram uma variagdo entre
13,53 e 49,08RVU para os extrusados expandidos da fracdo P100 (Tabela 113).
A anadlise dos efeitos das variaveis independentes (Tabela 186 do Apéndice Il)
sobre a QV demonstrou que apenas o termo linear da umidade de
condicionamento apresentou-se estatisticamente significativo (p<0,10) e favoreceu
a elaboracdo dos coeficientes de regressdao (Tabela 121) dos termos que
resultaram no modelo matematico ajustado de 12 ordem linear apresentado na

Equacao 41.

Tabela 121 - Coeficientes de regressdo para os fatores estatisticamente
significativos (p<0,10) para a queda de viscosidade da fracdo P100

Fatores Coeficiente de regressao Erro padrao 1(9) p-valor
Média 19,94 0,59 34,00 <0,001
Umidade (L) -8,19 0,69 -11,89  <0,001

L — linear; R® = 0,9401.

QV = 19,94 — 8,19x4
Equacao 41
Onde:
QV = Queda de viscosidade (RVU);
x1 = Umidade de condicionamento em nivel codificado.
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A andlise de variancia (Tabela 122) demonstrou, através do coeficiente de
determinacdo, que 94,01% as predigcdes efetuadas garantiram a validade do
modelo preditivo de 12 ordem elaborado e, aliado ao teste F que indicou valor de
Fcaiculado 42,07 vezes superior ao Fiapelado, POSSibilitando a geracao da superficie de
resposta (Figura 22) que sugeriu umidade de condicionamento de 14% como
responsavel pelo maior valor de QV, independente da temperatura de matriz
utilizada por nado apresentar-se estatisticamente significativa, dentro da faixa
estudada.

Tabela 122 - Andlise de variancia (ANOVA) dos fatores estatisticamente
significativos (p<0,10) para a queda de viscosidade da fracdo P100

Fonte de Somados Grausde Quadrado

variacdo  quadrados liberdade médio Foalcutado p-valor
Regressdo 534,74 1 534,74 14135  <0,001
Residuos 34,05 9 3,78
Falta de
ajuste 33,14 7 4,73
Erro puro 0,91 2 0,46
Total 568,79 10

R2 = 0,9401 ) F1;9;o,go = 3,36.

5.2.7.6 Queda de viscosidade de P200

As respostas para QV demonstraram, através da Tabela 113, uma
variagdo entre 8,83 e 39,00RVU. Somente o termo linear da umidade de
condicionamento apresentou efeito estatisticamente significativo (p<0,10) sobre a
resposta experimental (Tabela 187 do Apéndice Il). No entanto, a Tabela 123, dos
coeficientes de regressao dos fatores significativos, evidenciou que a inclusdo dos
fatores n&o significativos ao residuo resultou em coeficiente de determinagéo
abaixo do aceitado para o presente trabalho (0,7767). Além disso, a analise de
variancia dos fatores completos (Tabela 211 do Apéndice IlIl) indicou que Fcacuiado
foi apenas 1,66 vezes maior que Fiapelado, impossibilitando a elaboracédo do modelo
matematico preditivo e da superficie de resposta.
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Tabela 123 - Coeficientes de regressao para os fatores completos para a queda
de viscosidade da fracdo P200

Fatores Coeficiente de regressao Erro padrao 1(9) p-valor
Média 27,30 1,15 23,67 <0,001
Umidade (L) -7,58 1,35 -5,60 <0,001

L — linear; R® = 0,7767.

5.2.7.7 Queda de viscosidade de P300

As respostas experimentais para QV dos extrusados expandidos da fracao
P300 variaram entre 14,83 e 40,28RVU, conforme apresentados na Tabela 113.
Apesar do termo quadratico da umidade de condicionamento ter apresentado
efeito estatisticamente significativo (p<0,10), segundo a Tabela 124, o coeficiente
de determinacdo da analise de variancia para os fatores completos (Tabela 212 do
Apéndice Ill) foi inferior ao limite estipulado neste trabalho e o valor de Fcaculado fOi
inferior ao Fiavelado, iNdicando que nao foi possivel elaborar 0 modelo matematico

preditivo e a superficie de resposta.

Tabela 124 - Analise de efeitos para a queda de viscosidade da fracao P300

Fatores Efeito  Erro padrao t(5) p-valor
Média 20,58* 3,59 5,74 0,002
Umidade (L) 5,06 4,40 1,15 0,302
Umidade (Q) 12,24* 5,25 2,33 0,067
Temperatura (L) -3,69 4,40 -0,84 0,440
Temperatura (Q) -2,62 5,25 -0,50 0,639
Umidade (L) x Temperatura (L) 1,66 6,22 0,27 0,801

* Valores estatisticamente significativos & 90% de confianca (p<0,10); R® = 0,6440;
L —linear; Q — quadratico.
5.2.7.8 Queda de viscosidade de P300R

QV para os extrusados expandidos da fragdo P300R encontram-se entre
14,50 e 34,14RVU conforme apresentado na Tabela 113. A andlise dos efeitos

(Tabela 188 do Apéndice Il) para as variaveis independentes demonstrou que
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apenas o termo linear da temperatura da matriz e a interacdo entre as variaveis

independentes ndo se apresentaram estatisticamente significativos (p<0,10).

Incluindo-se os fatores nao significativos aos residuos, a Tabela 125
apresentou os coeficientes de regressdo que possibilitaram a elaboragdo do
modelo matematico ajustado de 22 ordem mostrada na Equacao 42.

Tabela 125 - Coeficientes de regressdo para os fatores estatisticamente
significativos (p<0,10) para a queda de viscosidade da fracdo P300R

Fatores Coeficiente de regressao  Erro padrao t(7) p-valor
Média 18,54 1,44 12,90 <0,001
Umidade (L) -6,27 0,88 -7,11  <0,001
Umidade (Q) 2,91 1,05 2,77 0,028
Temperatura (Q) 2,71 1,05 2,57 0,037

L — linear; Q — quadratico; R* = 0,8980.

QV = 18,54 — 6,27x¢ + 2,91x¢% + 2,71x5°
Equacao 42
Onde:
QV = Queda de viscosidade (RVU);
x1 = Umidade de condicionamento em nivel codificado;
X2 = Temperatura da matriz em nivel codificado.

O modelo obtido foi valido e as respostas explicadas por 85,34% conforme
coeficiente de determinacdo obtido pela andlise de variancia (Tabela 126).
Considerando que o valor de Feacuiado fOi 6,69 vezes maior que Fiapelado, garantiu-se
a geracao da superficie de resposta apresentada na Figura 22, demonstrando que
maiores valores de QV foram obtidos com umidade de condicionamento de 14% e

temperatura de matriz entre nos valores extremos das faixas estudadas.
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Tabela 126 - Andlise de variancia (ANOVA) dos fatores estatisticamente
significativos (p<0,10) para a queda de viscosidade da fracdo P300R
Fonte de Somados Grausde Quadrado

variacdo  quadrados liberdade médio Fealculado p-valor
Regresséo 381,98 3 127,33 20,54 0,001
Residuos 43,39 7 6,20
Fa]ta de 42,51 5 8.50
ajuste
Erro puro 0,89 2 0,44
Total 425,37 10

R® = 0,8980; F3.7.090 = 3,07.
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Figura 22 — Superficies de resposta para a queda de viscosidade dos extrusados
expandidos das fracées de milho dentado e duro.
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5.2.7.9 Discussao da queda de viscosidade

Segundo Borba (2005), a queda de viscosidade é a propriedade que
avalia a estabilidade do amido em altas temperaturas e agitagdo constante através
do perfil amilografico. Jane (2003) citou que as propriedades dos amidos apos
submetido a tratamento térmico com alta pressdo sofrem mudangas nas
caracteristicas do gel formado, variando com o teor de lipidio presente, estrutura

molecular e presenga de area cristalina remanescente.

Observou-se que o aumento da umidade de condicionamento resultou em
menores valores para a queda de viscosidade, com excec¢do para a fracado P300.
Nas fracdes de granulometrias reduzidas, baixa umidade de condicionamento
favoreceu menores valores para QV na fragdo M500R, no entanto, para a fragao
P300R, ocorreu aumento de QV. Em geral, a presenca de maior quantidade de
agua no condicionamento das amostras apresentou efeito lubrificante durante o
processo, sendo por isso obtidos menores valores de QV. Além disso, maiores
granulometrias e diferencas na composi¢cao quimica, principalmente de lipidios,
possibilitaram a ocorréncia de maior degradacao térmica e mecanica, e com essa
dextrinizagdo, ocorreu menor estabilidade do material durante o processo em
agitacao constante (HARPER, 1994).

Para as fracdes de ambas as variedades, o0 aumento da temperatura da
matriz proporcionou reducdo na QV, com excec¢ao da fragao M100. Maiores
temperaturas favoreceram menores viscosidades, e com isso o grau de
cisalhamento foi reduzido. No caso da fracdo M100, acredita-se que a maior
propor¢cao de endosperma farinaceo foi responsavel pelo efeito da temperatura da
matriz, por facilitar a degradacgao térmica.

As variaveis independentes nao apresentaram efeito sobre a resposta em
estudo para as fragdes M500, P200 e P300.

Nas fragdes que foram submetidas a reducao de granulometria, observou-
se que, quando ocorreu maior concentragdo de endosperma farinaceo (M500R) foi
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necessario aplicagdo de maior energia para promover o cisalhamento, o contrario
ocorreu quando a proporcdo de endosperma vitreo foi maior (P300R), pois a
prépria dureza destas fragbes favoreceu o aumento de energia pelo proprio grau
de cisalhamento (HUANG e ROONEY, 2001).

Os coeficientes de correlacdo obtidos para a QV entre as fracdes
utiizadas e as variaveis independentes estdo expostos nas tabelas do
Apéndice IV. A maior dependéncia ocorreu com o |IE da fragdo M200 (“r’=0,9758)
e a VF de P100 (“r’=0,9691), conforme exposto na Figura 23. Maiores coeficientes
de correlacao positivos foram obtidos com as fracbes de menores granulometrias,
principalmente para IAA, ISA e VF (Apéndice V). Entre a QV e a FC ficou
evidenciado comportamento inverso, onde maiores valores de QV resultam em

menores FC.

Coeficiente de correlagdo: r = 97582 Coeficiente de correlagdo: r=,96913

i
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Figura 23 - Coeficientes de correlacao entre queda de viscosidade e indice de
expansao de M200 (a) e viscosidade a frio de P100 (b).

Borba (2005) observou que maiores umidades de condicionamento
favoreceram a reducdo de QV ao utilizar farinha de batata-doce no processo de
extrusdo em extrusor mono-rosca. Comportamento inverso foi obtido por
Bhattacharya et al. (1999) ao extrusar farinha de arroz em extrusor dupla-rosca.

Ressalta-se que o efeito de extrusores com rosca dupla apresentam maior grau de
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cisalhamento durante o processo e, além disso, o granulo de amido de arroz é
menor e apresenta formato diferente em relacdo ao de amido de milho e de
batata-doce, apresentando maior susceptibilidade a degradacédo e dextrinizacao
(HOSENEY, 1998).

5.2.8 Tendéncia a retrogradacao

Os valores experimentais obtidos para os produtos extrusados em relacéao
a tendéncia a retrogradacao estdo apresentados na Tabela 127 para produtos
oriundos da extrusdo das fracées de milho dentado e na Tabela 128 para o milho
duro. Observou-se que os valores variaram entre 27,47 e 97,59RVU, onde o valor
minimo corresponde ao ensaio 5 da fragdo M200 e o maximo ao ensaio 2 da
fracao P300.

Tabela 127 - Resultado experimental obtido para a tendéncia a retrogradagéo
para os extrusados expandidos das fracdes de milho dentado, expresso em RVU*

. Niveis reais
Ensaio U(%) T(0) M100 M200 M500 M500R
1 15,2 127  42,17+0,63 30,83+0,77 44,50+0,59 32,22+0,22
2 20,8 127 61,83x0,55 47,00+2,34 59,19+1,42 41,81+0,68
3 15,2 163  37,08+0,51 32,58+1,17 45,53+1,40 32,39+0,31
4 20,8 163 57,25+1,94 41,89+0,93 57,78+0,78 38,11+0,40
5 14,0 145  40,08+1,65 27,47+0,44 43,19+0,60 30,00+0,85
6 22,0 145  70,00+1,02 41,78+1,57 62,75%5,26 43,86+0,99
7 18,0 120 47,58+0,17 36,33+0,99 58,47+1,04 39,08+0,58
8 18,0 170  44,92+0,84 33,78+0,51 50,36%+1,24 35,45+0,58
9 18,0 145 50,17+0,77 36,53+0,84 52,67+1,47 34,89+1,06
10 18,0 145  49,58+0,64 37,41+0,51 53,53+0,41 35,42+0,85
11 18,0 145 51,08+0,75 32,03+0,85 54,00+3,34 34,06+0,44

* Valores expressos pela média aritmética de 3 repeticbes+desvio padrao;

U — Umidade de condicionamento; T — Temperatura da matriz.
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Tabela 128 - Resultado experimental obtido para a tendéncia a retrogradacao
para os extrusados expandidos das fracdes de milho duro, expresso em RVU*

. Niveis reais
Ensaio U(%) T(C) P100 P200 P300 P300R
1 15,2 136  44,25+0,94 65,34+0,82 80,25+1,59 54,17+0,87
2 20,8 136  55,44+0,80 71,94+3,38 97,59+1,74 62,97+1,12
3 15,2 164 47,17+0,76 66,11+0,20 87,31+0,42 52,44+3,55
4 20,8 164  56,44+0,43 72,78+1,64 82,92+1,69 61,28+0,26
5 14,0 150 45,58+0,75 55,56+0,38 66,28+1,34 55,00+0,01
6 22,0 150 56,42+0,59 65,92+4,68 91,784+2,33 68,41+1,83
7 18,0 130 52,11+0,75 71,11+0,98 89,53+1,70 60,44+1,27
8 18,0 170  48,64+0,70 67,14+5,12 90,36%1,06 60,20+0,96
9 18,0 150 52,47+0,75 67,42+1,43 83,00+1,65 62,72+1,03
10 18,0 150 54,67+1,14 67,14+0,48 84,81+0,28 64,47+1,72
11 18,0 150 53,28+0,75 67,89+3,59 85,69+0,44 63,68+1,13

* Valores expressos pela média aritmética de 3 repeticbes+desvio padrao;
U — Umidade de condicionamento; T — Temperatura da matriz.

5.2.8.1 Tendéncia a retrogradacao de M100

Conforme a Tabela 127, as respostas experimentais obtidas para TR dos
extrusados expandidos da fracdo M100 variaram entre 37,08 e 70,00RVU. Apenas
a interagdo entre umidade de condicionamento e temperatura da matriz néao
apresentaram efeito estatisticamente significativo (p<0,10) sobre a resposta
experimental (Tabela 189 do Apéndice IlI). Com base nos calculos dos coeficientes
de regressao apresentados na Tabela 129, foi elaborado o modelo matematico
ajustado de 22 ordem para a TR (Equacéo 43).

Tabela 129 - Coeficientes de regressdo para os fatores estatisticamente
significativos (p<0,10) para a tendéncia a retrogradacéo da fracao M100

Fatores Coeficiente de regressao  Erro padrao t(6) p-valor
Média 50,28 0,69 72,56 <0,001
Umidade (L) 10,28 0,42 24,20 <0,001
Umidade (Q) 2,13 0,51 4,19 0,006
Temperatura (L) -1,68 0,42 -3,96 0,007
Temperatura (Q) -2,30 0,51 -453 0,004

L — linear; Q — quadratico; R* = 0,9909.
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TR = 50,28 + 10,28x1 — 1,68%2 + 2,13x:°— 2,30x,°
Equacao 43
Onde:
TR = Tendéncia a retrogradacao (RVU);
x1 = Umidade de condicionamento em nivel codificado;
X2 = Temperatura da matriz em nivel codificado.

O modelo preditivo foi considerado valido por ser explicado por 99,09%
das predicoes efetuadas pelo coeficiente de determinacao da anélise de variancia
(Tabela 130). Além disso, o teste F mostrou que Fcacuiado fOi 51,49 vezes maior
que Frbeiado, POSSibilitando a geracdo da superficie de resposta (Figura 24) que
sugeriu menores valores para TR com umidade de condicionamento de 14% e
temperatura da matriz em 120°C.

Tabela 130 - Andlise de variancia (ANOVA) dos fatores estatisticamente
significativos (p<0,10) para a tendéncia a retrogradacao da fracao M100

Fonte de Somados Grausde Quadrado

variacio  quadrados liberdade médio Fealculado p-valor
Regresséo 943,27 4 235,82 163,70 <0,001
Residuos 8,64 6 1,44
Fa]ta de 7.50 4 /88
ajuste
Erro puro 1,14 2 0,57
Total 951,91 10

R* = 0,9909; F46090 = 3,18.

5.2.8.2 Tendéncia a retrogradacao de M200

Situando-se entre 27,47 e 47,00RVU, a TR para os extrusados
expandidos da fracdo M200 estdo apresentados na Tabela 127. Os efeitos das
variaveis independentes encontram-se na Tabela 190 do Apéndice Il e unicamente
o termo linear da umidade de condicionamento apresentou influéncia

estatisticamente significativa (p<0,10) sobre a resposta experimental. Com base
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nos calculos dos coeficientes de regressao (Tabela 131) foi elaborado o modelo

matematico ajustado de 12 ordem linear exposto na Equacao 44.

Tabela 131 - Coeficientes de regressdo para os fatores estatisticamente
significativos (p<0,10) para a tendéncia a retrogradacéo da fragcao M200

Fatores Coeficiente de regressao Erro padrao (9) p-valor
Média 36,15 0,79 45,77 <0,001
Umidade (L) 5,72 0,93 6,17 <0,001

L — linear; R® = 0,8088.

TR = 36,15 + 5,72x4
Equacao 44
Onde:
TR = Tendéncia a retrogradacao (RVU);
x1 = Umidade de condicionamento em nivel codificado;

Considerando que 80,88% das predicoes efetuadas pelo modelo foram
explicadas pelo coeficiente de determinacao da analise de variancia (Tabela 132),
o modelo gerado foi valido e também foi possivel elaborar a superficie de resposta
(Figura 24), uma vez que o valor de Fcaculado fOi 11,33 vezes superior que Fiabeiado-

Tabela 132 - Andlise de variancia (ANOVA) dos fatores estatisticamente
significativos (p<0,10) para a tendéncia a retrogradacéo da fracao M200

Fonte de Somados Grausde Quadrado

variacdo  quadrados liberdade médio Fealculado p-valor
Regressao 261,35 1 261,35 38,08 <0,001
Residuos 61,76 9 6,86
Fa]ta de 45.11 . 6.44
ajuste
Erro puro 16,66 2 8,33
Total 323,11 10

R*=0,8088; F1.g090 = 3,18.
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Analisando a superficie de resposta foi possivel averiguar que os menores
valores de TR s&o obtidos com umidade de condicionamento da matéria-prima de
14%, independente da temperatura utilizada, por ndo apresentarem influéncia
estatisticamente significativa sobre a resposta.

5.2.8.3 Tendéncia a retrogradacao de M500

Conforme apresentados na Tabela 127, os valores da TR variaram entre
43,19 e 62,75RVU para os extrusados expandidos da fracdo M500. Através dos
resultados do planejamento foi possivel avaliar os efeitos das variaveis
independentes que estdo apresentados na Tabela 191 do Apéndice Il. Verificou-se
que apenas o termo linear da umidade de condicionamento apresentou influéncia
estatisticamente significativa (p<0,10) sobre a resposta experimental. No entanto,
o termo linear da temperatura da matriz foi mantida para calcular os coeficientes
de regressao (Tabela 133), pois com a inclusdo dos demais fatores que nao séo
estatisticamente  significativos ao residuo, este parametro tornou-se
estatisticamente significativo (p<0,10). O modelo matematico ajustado de
12 ordem linear para a resposta em estudo esta apresentado na Equacao 45.

Tabela 133 - Coeficientes de regressdo para os fatores significativos para a
tendéncia a retrogradacéao da fracao M500

Fatores Coeficiente de regressao  Erro padrao t(8) p-valor
Média 52,91 0,57 92,90 <0,001
Umidade (L) 6,84 0,67 10,22 <0,001
Temperatura (L) -1,48 0,67 -2,21 0,058

L — linear; R® = 0,9318.

TR =52,91 + 6,84x; — 1,48x>
Equacao 45
Onde:
TR = Tendéncia a retrogradacéo (RVU);
x1 = Umidade de condicionamento em nivel codificado;
X2 = Temperatura da matriz em nivel codificado.
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O modelo obtido foi valido e as respostas explicadas por 93,18% conforme
coeficiente de determinacdo obtido pela andlise de variancia (Tabela 134).
Considerando que o valor de Fcacuiado fOi 17,58 vezes maior que Fiapelado, fOI
garantida a geracdo da superficie de resposta apresentada na Figura 24 que
sugeriu menores valores de TR com umidade de condicionamento de 14% e

temperatura de matriz entre 160 e 170°C.

Tabela 134 - Andlise de varidncia (ANOVA) dos fatores significativos para a
tendéncia a retrogradacéao da fracao M500

Fonte de Somados Grausde Quadrado

variacdo  quadrados liberdade médio Fealculado p-valor
Regresséo 390,16 2 195,08 54,68 <0,001
Residuos 28,54 8 3,57
Fa]ta de 07,63 5 460
ajuste
Erro puro 0,91 2 0,45
Total 418,70 10

R® = 0,9318; Fag000 = 3,11.

5.2.8.4 Tendéncia a retrogradacao de M500R

Os valores experimentais para TR dos extrusados expandidos da fracdo
M500R estao apresentados na Tabela 127 e variaram entre 30,00 e 43,86RVU.
Verificou-se através da Tabela 135 que o termo quadratico da umidade de
condicionamento e a interagdo entre as duas variaveis independentes nao
apresentaram efeito estatisticamente significativo (p<0,10) sobre a resposta
experimental, mas como apresentaram p-valor préximo ao nivel de significancia
utilizado, optou-se em incluir todos os fatores no modelo matematico completo de

22 ordem (Equacéao 46).
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Tabela 135 - Analise de efeitos para a tendéncia a retrogradacdo da fracédo
M500R

Fatores Efeito  Erro padrao t(5) p-valor

Média 34,79* 0,61 57,31  <0,001

Umidade (L) 8,74* 0,74 11,74  <0,001
Umidade (Q) 1,66 0,89 1,86 0,121
Temperatura (L) -2,17* 0,74 -2,91 0,033
Temperatura (Q) 1,99* 0,89 2,24 0,075
Umidade (L) x Temperatura (L) -1,94 1,05 -1,84 0,125

* Valores estatisticamente significativos & 90% de confianca (p<0,10); R* = 0,9690;
L —linear; Q — quadratico.

TR = 34,79 + 4,37x1 — 1,08x2 + 0,83%:% + 1,00x2° — 0,97x1X2
Equacao 46
Onde:
TR = Tendéncia a retrogradacao (RVU);
x1 = Umidade de condicionamento em nivel codificado;
X2 = Temperatura da matriz em nivel codificado.

O modelo preditivo foi vélido e explicado por 96,90% das predicoes
efetuadas conforme exposto na Tabela 136 da andlise de variancia. Além disso, o
valor de Fearcuiado fOi 4,26 vezes maior que Fiapelado, permitindo assim, a geragéo da
superficie de resposta (Figura 24), que indicou umidade de condicionamento de
14% e temperatura de matriz entre 135 e 150°C, como responséaveis por menores

valores para TR, dentro da faixa estudada.

Tabela 136 - Andlise de variancia (ANOVA) dos fatores completos para a
tendéncia a retrogradacao da fracao M500R

Fonte de Somados Graus de Quadrado

variacdo  quadrados liberdade médio Fealculado p-valor
Regresséao 443,01 5 88,60 14,71 0,005
Residuos 30,13 5 6,03
Fa]ta de 29.48 4 737
ajuste
Erro puro 0,65 2 0,32
Total 473,14 10

R? = 0,9690; Fs.s5.090 = 3,45.
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5.2.8.5 Tendéncia a retrogradacao de P100

Com valores que oscilaram entre 44,25 e 56,44RVU, a Tabela 128
demonstra os valores experimentais obtidos para os extrusados expandidos da
fracdo P100 em relacdo a TR. Através da avaliagdo dos efeitos das variaveis
independentes (Tabela 192 do Apéndice Il) constatou-se que somente o termo
linear da umidade de condicionamento e quadratico da temperatura da matriz foi
estatisticamente significativo (p<0,10) sobre o processo. No entanto, na
elaboracdo dos coeficientes de regressdo (Tabela 137) foi mantido o termo
quadratico da umidade de condicionamento por apresentar p-valor préximo ao
nivel de significAncia utilizado. Com base nos coeficientes de regressado foi
elaborado o modelo matematico ajustado de 22 ordem (Equacéo 47).

Tabela 137 - Coeficientes de regressdo para os fatores estatisticamente
significativos (p<0,10) para a tendéncia a retrogradacéo da fracao P100

Fatores Coeficiente de regressao  Erro padrao t(7) p-valor
Média 53,47 0,89 60,27 <0,001
Umidade (L) 4,48 0,54 8,24 <0,001
Umidade (Q) -1,20 0,65 -1,86 0,106
Temperatura (Q) -1,52 0,65 -2,34 0,052

L — linear; Q — quadratico; R® = 0,9144.

TR = 53,47 + 4,48x; — 1,20x:% — 1,52x5°
Equacao 47
Onde:
TR = Tendéncia a retrogradacao (RVU);
x1 = Umidade de condicionamento em nivel codificado;
X2 = Temperatura da matriz em nivel codificado.

A andlise de variancia (Tabela 138) demonstrou, através do coeficiente de
determinacdo, que 91,44% das predi¢cdes efetuadas foram garantidas para a
validade do modelo preditivo e, considerando o teste F, que indicou valor de
Fcaiculado 8,12 vezes superior ao Fipeiado, fOI possivel a geracdo da superficie de
resposta (Figura 24) que sugeriu umidade de condicionamento de 14% e
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temperatura de matriz em torno de 130°C como responsavel pelo menor valor de

TR, dentro da faixa estudada.

Tabela 138 - Andlise de variancia (ANOVA) dos fatores estatisticamente
significativos (p<0,10) para a tendéncia a retrogradacéo da fracao P100

Fonte de Somados Grausde Quadrado

variacio  quadrados liberdade médio Fealculado p-valor
Regressao 176,67 3 58,89 24,94 <0,001
Residuos 16,53 7 2.36
Fa]ta de 14.05 5 281
ajuste
Erro puro 2,48 2 1,24
Total 193,20 10

R*=0,9144; F37040 = 3,07.

5.2.8.6 Tendéncia a retrogradacao de P200

As faixas utilizadas para as variaveis independentes resultaram em TR
entre 55,56 e 7278RVU (Tabela 128) para os extrusados expandidos da fracdo
P200. Embora o termo linear de umidade de condicionamento ter apresentado
efeito estatisticamente significativo (p<0,10) (Tabela 139) e coeficiente de
determinacao de 80,62%, o modelo preditivo nao pode ser obtido, pois a incluséo
dos fatores nao significativos ao residuo acarretard na queda do coeficiente de
determinacao abaixo do estipulado para o presente estudo, além disso, conforme
verificado pela analise de variancia (Tabela 213 do Apéndice Ill), o valor de
Fcaculado fOi @apenas 1,21 vezes superior ao Fiapelado, iNdicando que nao foi possivel

gerar a superficie de resposta.
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Tabela 139 - Analise de efeitos para a tendéncia a retrogradacao da fracao P200

Fatores Efeito  Erro padrao (5) p-valor

Média 67,47* 1,65 40,85 <0,001

Umidade (L) 6,99* 2,03 3,45 0,018
Umidade (Q) -4,69 2,42 -1,94 0,110
Temperatura (L) -1,00 2,03 -0,49 0,642
Temperatura (Q) 3,74 2,42 1,55 0,182
Umidade (L) x Temperatura (L) 0,04 2,86 0,01 0,991

* Valores estatisticamente significativos & 90% de confianca (p<0,10); R* = 0,8062;
L —linear; Q — quadratico.

5.2.8.7 Tendéncia a retrogradacao de P300

As faixas utilizadas para as variaveis independentes resultaram em TR
entre 66,28 e 97,59RVU conforme apresentado na Tabela 128. A analise dos
efeitos mostrou que apenas a umidade linear e a interagcdo entre as variaveis
independentes apresentaram-se estatisticamente significativa (p<0,10), conforme
verificado na Tabela 193 do Apéndice II.

Entretanto, verificou-se que com a permanéncia do termo quadratico da
temperatura de matriz torna-se viavel, pois apresentou-se
estatisticamente significativo (p<0,10) para os coeficientes de regressao
demonstrados na Tabela 140. Baseando-se nisto, foi elaborado o modelo
matematico ajustado de 22 ordem (Equacgéao 48).

Tabela 140 - Coeficientes de regressdo para os fatores estatisticamente
significativos (p<0,10) para a tendéncia a retrogradacao da fracao P300

Coeficiente Erro

Fatores de regressao padrao u7) p-valor

Média 82,51 1,77 46,73  <0,001

Umidade (L) 6,13 1,49 412 0,004
Temperatura (Q) 3,99 1,70 2,35 0,051
Umidade (L) x Temperatura (L) -5,43 2,10 -2,59 0,036

L — linear; Q — quadratico; R* = 0,8068.
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TR = 82,51 + 6,13x1 + 3,99x2% — 5,43x1X2
Equacao 48
Onde:
TR = Tendéncia a retrogradacao (RVU);
x1 = Umidade de condicionamento em nivel codificado;
X2 = Temperatura da matriz em nivel codificado.

O modelo obtido na equacéo foi valido por ser explicado por 80,68% das
predicoes efetuas através do coeficiente de determinacédo da analise de variancia
(Tabela 141). Considerando o teste F, que apresentou Fcacuiado 3,17 vezes maior
que Fiupelado, fOi possivel gerar a superficie de resposta da Figura 24, onde
verificou-se que menores valores de TR foram obtidos com 14% de umidade de
condicionamento e temperatura de matriz em torno de 140°C, dentro das faixas
estudadas.

Tabela 141 - Andlise de variancia (ANOVA) dos fatores estatisticamente
significativos (p<0,10) para a tendéncia a retrogradacéo da fracao P300

Fonte de Somados Graus de Quadrado

variagio  quadrados liberdade médio Fealculado p-valor
Regresséo 515,60 3 171,87 9,75 0,007
Residuos 123,45 7 17,64
Falta de
ajuste 119,69 5 23,94
Erro puro 3,76 2 1,88
Total 639,05 10

R® = 0,8068; F3.7.090 = 3,07.

5.2.8.8 Tendéncia a retrogradacao de P300R

A TR variou entre 52,44 e 68,41RVU para a fracdo P300R conforme
Tabela 128. Os efeitos das variaveis independentes utilizadas no estudo estdo
apresentados na Tabela 194 do Apéndice I, onde verificou-se que somente o
termo linear da umidade de condicionamento e quadratico da temperatura da

matriz apresentaram influéncia estatisticamente significativa (p<0,10) sobre a
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resposta. No entanto, o termo quadratico da umidade de condicionamento nao foi
incluido ao residuo por apresentar p-valor proximo ao nivel de significancia

utilizado.

Na Tabela 142 estdo discriminados os coeficientes de regressdao dos
fatores estatisticamente significativos (p<0,10) que permitiram a elaboracdo do

modelo matematico ajustado de 22 ordem (Equacgao 49) para a TR.

Tabela 142 — Coeficientes de regressdo para os fatores estatisticamente
significativos (p<0,10) para a tendéncia a retrogradacéo da fracao P300R

Fatores Coeficiente de regressao  Erro padrao t(7) p-valor
Média 63,64 1,12 57,04 <0,001
Umidade (L) 4,58 0,68 6,70  <0,001
Umidade (Q) -1,80 0,82 -2,20 0,064
Temperatura (Q) -2,49 0,82 -3,05 0,018

L — linear; Q — quadratico; R* = 0,8890.

TR = 63,64 + 4,58x" — 1,80x:% — 2,49x,°
Equacao 49
Onde:
TR = Tendéncia a retrogradacao (RVU);
x1 = Umidade de condicionamento em nivel codificado;
X2 = Temperatura da matriz em nivel codificado.

O modelo obtido foi valido e as respostas explicadas por 88,90% conforme
coeficiente de determinacdo obtido pela andlise de varidncia (Tabela 143).
Considerando que o valor de Fcacuado fOi 6,09 vezes maior que Fiabelado, fOI
garantida a geracdo da superficie de resposta apresentada na Figura 24,
demonstrando que menores valores de TR foram obtidos com umidade de

condicionamento de 14% e temperatura de matriz entre 130°C.
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Tabela 143 — Analise de variancia (ANOVA) dos fatores estatisticamente
significativos (p<0,10) para a tendéncia a retrogradacao da fracao P300R
Fonte de Somados Grausde Quadrado

variacdo  quadrados liberdade médio Fealculado p-valor
Regressao 209,31 3 69,77 18,68 0,001
Residuos 26,14 7 3,73
Falta de
ajuste 24,60 S 4,92
Erro puro 1,54 2 0,77
Total 235,45 10

R® = 0,8890; F3.7.090 = 3,07.
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5.2.1.9 Discussao da tendéncia a retrogradacao

A tendéncia a retrogradacao avalia o comportamento do amido durante a
fase de resfriamento pelo efeito de recristalizacdo da amilose e amilopectina
através da formacdo de ligacbes de hidrogénio resultando na formacao de
precipitados e ocorréncia de sinerese (HUANG e ROONEY, 2001; JANE, 2003;
BORBA, 2005).

A umidade de condicionamento que resultou em menores valores para TR
foi de 14%, limite minimo na faixa em estudo. Whalen et al. (1997) reportou efeito
semelhante para a TR em extrusados de amido de milho. A temperatura da matriz
apresentou melhores resultados com baixos valores para as fragcbes com menores
granulometrias. Nas fragbes de milho dentado, a fragdo intermediaria de
granulometria (M200) apresentou menores valores para a TR, enquanto que as
fracoes M100 e M500 apresentaram-se semelhantes.

Em geral, para as fragbes de milho duro, maiores granulometrias
acarretaram em maiores TR e o aumento da umidade de condicionamento
resultou em maiores valores para TR, comportamento obtido também para milho
dentado. Para a fragdo P200, nenhuma das variaveis independentes apresentou

efeito sobre a TR.

O comportamento da TR em funcao da temperatura da matriz apresentou
relagdo direta quando combinado com baixas umidades, no entanto, maiores
umidades de condicionamento resultaram em comportamento inverso entre a TR e
a temperatura de extrusdo, principalmente para a fracdo P300 e P300R.
Desempenho semelhante para o efeito da temperatura de extrusao foi obtido por
Owusu-Ansah et al. (1983) e Borba (2005).

A reducao de granulometria das fragcoes de grits fino resultou em menores
valores para TR, principalmente nos ensaios onde as condi¢des de extrusdo foram
severas (baixa umidade de condicionamento e alta temperatura de matriz).

Borba (2005) citou que tratamentos severos apresentaram menores valores de TR
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devido a maior degradacdo dos polimeros resultando em menores estruturas

moleculares, reduzindo assim, a capacidade de recristalizacdo dos mesmos.

Com excecédo da fracao P200, foram obtidos coeficientes de correlacado
positivos entre a TR e a FC (entre 0,4404 e 0,9236). Conforme apresentados nas
tabelas do Apéndice IV, coeficientes de correlacdo negativos e
estatisticamente significativos foram obtidos, principalmente, entre TR e IE, IAA,
ISA, VF e QV (Apéndice IV). Maiores valores de “r” foram encontrados entre TR e
IE (-0,9092) da fragdo MS500R e FC (0,9236) da fracdo M200 conforme
apresentado na Figura 25.

Coeficiente de correlagdo: r = -9092 Coeficiente de correlagao: r =,92364

W W
A O

W
N
Forga de compressao (N)

Tendéncia a retrogradagéo (RVU)
W
@

30

28 = 12 :
22 24 26 28 30 32 34 36 38 40 42 44 46 26 28 30 32 34 36 38 40 42 44 46 48

indice de expansao Tendéncia a regogradagéo (RVU)
a

Figura 25 - Coeficientes de correlagdo entre tendéncia a retrogradacao e indice
de expansao de M500R (a) e forca de compressao de M200 (b).

Os menores valores para a TR foram obtidos nos extrusados expandidos
da fracdo M200. Acredita-se que este fato esteja relacionado com o alto teor de
lipideos encontrados na amostra. Conforme Jane (2003), o lipidio atua como
lubrificante durante o processo de extrusdo, retardando a dextrinizagcdo por
cizalhamento mecéanico sem influenciar em outras caracteristicas tecnologicas
como o IE, pois também pode atuar como emulsificante quando encontrado na
forma de monoglicerideo, principalmente, favorecendo a retencdo do vapor de

agua no extrusado durante o processo de expansao.
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Avaliando-se as caracteristicas fisico-quimicas das fragcdes de milho
dentado e duro utilizadas apresentaram diferencas estatisticamente significativas
(p<0,05) entre a composicdo quimica, sendo que as fracoes de milho dentado
proporcionaram maiores teores proteicos e lipidicos na granulometria intermediaria
(M200). As fragdes de milho duro com maior granulometria apresentaram maiores
teores de proteina e lipidio. Em relagdo ao teor de amilose, ndo houve diferenca

significativa entre as variedades.

Em relagdo a granulometria, as fragbes utilizadas de cada uma das
variedades de milho foram classificadas como farinha fina (M100 e P100 — maior
proporcao entre 0,500 e 0,177mm), farinha grossa (M200 e P200 — maior
proporcao entre 0,840 e 0,250mm) e grits fino (M500 e P300 — maior proporcéao
entre 0,840 e 0,500mm) para a fracdo menor, intermedidaria e maior,
respectivamente. Com a reducéo de tamanho da fracdo maior (grits fino) obteve-
se uma farinha com granulometria semelhante a farinha intermediaria (farinha

grossa).

Avaliando-se o comportamento fisico das amostras pode-se concluir que,
para a dureza das fracées de milho dentado e duro, verificou-se que somente a
fracao intermedidria apresentou diferenca entre a dureza (M200 e P200), sendo
que as demais fracoes apresentaram-se semelhantes. Em relacédo a cor, em todas
as fracOes foi verificado que a luminosidade e o angulo de saturacdo sofreram
reducdo e a cromaticidade aumentou com maiores granulometrias. Com isso,

granulometrias maiores apresentaram tonalidades amarelas de maior intensidade.
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Na matéria-prima, quanto maior a granulometria e a proporcdo de
endosperma vitreo, menores valores de o indice de absorcdo de agua (IAA) e o
indice de solubilidade em agua (ISA) foram obtidos em fungdo da redugdo da
difusividade da agua e compactacao do endosperma. A reducao da granulometria
de M500 e P300 em M500R e P300R, respectivamente, aumentou
significativamente IAA e ISA para ambas as fragdes das variedades de milho, por

proporcionarem maior area de contato.

O aumento da granulometria para ambas as variedades de milho
estudadas proporcionou redugédo nos valores das propriedades viscoamilograficas
(Viscosidade maxima - Vmax, Viscosidade minima - Vmin, Queda de viscosidade -
QV, Viscosidade final - Vina € tendéncia a retrogradacao - TR), com excecgao para
a QV das fracoes intermediarias (M200 e P200). Na fracdo de granulometria
reduzida (M500R e P300R), para ambas as variedades, ocorreu aumento
significativo nas propriedades viscoamilograficas, principalmente para a QV, Viina €
TR, que apresentaram-se maior do que na fracao de farinha fina (M100 e P100).

Em relacdo ao amido extraido de cada variedade, nao foi verificada
diferenca significativa nas propriedades viscoamilogréaficas. Com isto, concluiu-se
que as diferencas nessas propriedades apresentadas nas fracoes foi decorrente
da presenca de componentes quimicos (principalmente proteinas e lipidios) sendo
que as proteinas sao responsaveis pela compactacdao do endosperma, resultando
em diferencas entre proporcdo de endosperma vitreo e farindceo, além do
tamanho da particula.

Quando submetidos ao processo de extrusdo, com umidade de
condicionamento entre 14 e 22% e temperatura da matriz entre 120 e 170°C para
milho dentado e 130 e 170°C para milho duro, observou-se que a umidade de
condicionamento apresentou maior efeito sobre as variaveis dependentes
estudadas dos extrusados expandidos em relacdo a temperatura da matriz.
As variaveis independentes ndo apresentaram efeito significativo sobre a fracao
P200 para todas as respostas, exceto para o indice de expanséo (IE).
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O tamanho da particula das farinhas apresentou maior influéncia no |IE das
fracoes do milho dentado e, além disso, a redugdo da granulometria mostrou-se
efetiva resultando em aumento de até 30% no |E para as fragdes de milho dentado
(M500 para M500R) e de 8% para milho duro (P300 para P300R), mostrando-se
uma alternativa para obtencdo de produtos com melhores caracteristicas

tecnoldgicas de IE.

Produtos com textura de menor for¢ca de compressao (FC) foram obtidos
nas fracbes M200 e P100. Fragcdes com granulometrias reduzidas mostraram-se
favoraveis para obtencdo de produtos com melhores caracteristicas de textura,
uma vez que esta é um fator de alta consideracdo do ponto de vista do
consumidor. Além disso, também foi verificado que a FC apresenta grande

correlagdo negativa com o |IE, dentro da faixa estudada.

O IAA e o ISA mostraram-se altamente dependentes da severidade do
processo de extrusdo e apresentaram correlagdo direta com o IE. As fracbes
intermediarias (M200 e P200) apresentaram maiores valores de IAA e valores
semelhantes de |AA foram obtidos para as fragdes com granulometria reduzida
(M500R e P300R) em relacdo as fragbes de origem (M500 e P300),
respectivamente. Para o ISA, a fracdo P300R apresentou maiores valores em
relacdo a P300, enquanto que ndo houve o mesmo comportamento entre as
fracoes M500R e M500, para o milho dentado.

O comportamento viscoamilografico foi altamente influenciado pela
granulometria e pela severidade do processo, com excecao para a QV. A
viscosidade a frio (VF) sofreu decréscimo com o aumento da granulometria para o
milho dentado e apresentou-se semelhante no milho duro. A viscosidade a quente
(VQ) sofreu aumento com fragbes de maiores granulometrias, embora esse
aumento tenha apresentado menor intensidade para M200. A QV e TR sofreram
aumento com fragcdes de maiores granulometrias, mas também apresentaram
comportamento especifico para M200, devido aos menores valores em relacao a
M100. Para as fracoes do milho dentado, a temperatura resultou em maior
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influéncia nas caracteristicas viscoamilograficas em relagdo ao milho duro,
provavelmente pela menor proporcdo de endosperma vitreo do milho dentado, o

qual foi responsavel por gerar maior atrito durante o processo de extrusao.

Considerando as caracteristicas tecnolégicas de maior importancia para a
producdo de extrusados expandidos (IE e FC) e as condi¢cdes experimentais
utilizadas, os melhores resultados foram obtidos na fracdo intermediaria (M200)
para o milho dentado, com umidade de condicionamento de 14% e temperatura de
matriz em torno de 130°C, e fragdo menor (P100) para o milho duro, com as
mesmas condi¢cdes de processo para o milho dentado.

A reducédo de granulometria do grits fino (M500 e P300) de ambas as
variedades resultando nas fragcdes M500R e P300R para milho dentado e duro,
respectivamente, apresentou-se como uma alternativa por proporcionar
caracteristicas tecnolégicas melhores, principalmente para IE dos extrusados

expandidos em relacdo a qualquer uma das fracdes utilizadas neste estudo.

Em geral, verificou-se que a separacédo das variedades de milho podera
resultar em beneficios muito importantes para o processo de extrusdo, visando a
producdo de extrusados expandidos, uma vez que cada fracdo de ambas as

variedades apresentaram caracteristicas especificas ao produtos finais.
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8 APENDICE

8.1 Apéndice | — Temperatura de pasta das fracdes e do amido e comportamento

viscoamilografico do amido de milho dentado e duro

Tabela 144 — Temperatura de pasta das fracoes e do amido de milho dentado e
duro, expresso em RVU*

Fracao °C Fracao °C Amido °C
M100  87,30+0,13° P100 84,53+0,88°  Dentado 78,6310,49°
M200  93,02+0,96° P200 94,02+0,06° Duro 78,07+0,85%
M500 Nd P300 Nd

M500R  91,85+0,35° P300R 88,35+0,48°

* Valores correspondentes a média de 3 repeticdes + desvio padrao;

Nd — Valor nao detectado pelo equipamento (RVA);

Médias com letras distintas na mesma coluna demonstram diferencas estatisticamente
significativas entre as fragdes pelo teste Tukey (p<0,05).

Tabela 145 — Comportamento viscoamilografico do amido de milho dentado e
duro, expresso em RVU*

Dentado 188,86+6,29 161,675,656 27,19+0,64 184,69+9,14 23,03+3,55
Duro 184,67+2,07 155,83+5,87 28,83+4,15 178,08+4,91 22,25+3,17

Vmax — Viscosidade maxima; Vi, — viscosidade minima; QV — queda de viscosidade; VF —
viscosidade final; TR —tendéncia a retrogradacéo;
* Valores correspondentes a média de 3 repeticdes + desvio padrao;
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8.2 Apéndice Il — Andlises de efeitos

Tabela 146 - Analise de efeitos para indice de expansao da fragcdo M100

Fatores Efeito Erro padrao t(5) p-valor
Média 3,10* 0,04 69,91 <0,001
Umidade (L) -1,24* 0,05 -22,85  <0,001
Umidade (Q) 0,07 0,06 1,15 0,302
Temperatura (L) -0,09 0,05 -1,66 0,158
Temperatura (Q) -0,08 0,06 -1,17 0,294
Umidade (L) x Temperatura (L) 0,01 0,08 0,13 0,902

* Valores estatisticamente significativos & 90% de confianga (p<0,10); R* = 0,9906;
L —linear; Q — quadratico.

Tabela 147 - Analise de efeitos para indice de expansao da fracado M200

Fatores Efeito Erro padrao (5) p-valor

Média 2,99* 0,03 87,57  <0,001

Umidade (L) -1,13* 0,04 -26,83  <0,001
Umidade (Q) 0,17* 0,05 3,45 0,018
Temperatura (L) -0,09* 0,04 -2,09 0,091
Temperatura (Q) 0,01 0,05 0,23 0,827
Umidade (L) x Temperatura (L) 0,23* 0,06 3,88 0,012

* Valores estatisticamente significativos & 90% de confianca (p<0,10); R* = 0,9934;
L —linear; Q — quadratico.

Tabela 148 - Analise de efeitos para indice de expansao da fracado M500

Fatores Efeito  Erro padrao t(5) p-valor
Média 2,79* 0,10 29,06  <0,001
Umidade (L) -1,32* 0,12 -11,18  <0,001
Umidade (Q) 0,11 0,14 0,75 0,487
Temperatura (L) -0,18 0,12 -1,52 0,188
Temperatura (Q) 0,13 0,14 0,89 0,413
Umidade (L) x Temperatura (L) 0,04 0,17 0,21 0,842

* Valores estatisticamente significativos & 90% de confianca (p<0,10); R* = 0,9625;
L —linear; Q — quadratico.
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Tabela 149 - Analise de efeitos para indice de expansao da fracdo M500R

Fatores Efeito  Erro padrao (5) p-valor

Média 3,26* 0,03 102,11 <0,001

Umidade (L) -1,46* 0,04 -37,29  <0,001
Umidade (Q) 0,18* 0,05 3,91 0,011
Temperatura (L) -0,01 0,04 -0,30 0,778
Temperatura (Q) -0,25* 0,05 -5,34 0,003
Umidade (L) x Temperatura (L) -0,09 0,06 -1,72 0,146

* Valores estatisticamente significativos & 90% de confianca (p<0,10); R* = 0,9966;
L —linear; Q — quadratico.

Tabela 150 - Analise de efeitos para indice de expansao da fracao P100

Fatores Efeito  Erro padrao t(5) p-valor

Média 3,37* 0,03 98,16  <0,001

Umidade (L) -0,99* 0,04 -23,50  <0,001
Umidade (Q) -0,16* 0,05 -3,23 0,023
Temperatura (L) -0,07 0,04 -1,68 0,154
Temperatura (Q) -0,10 0,05 -2,01 0,101
Umidade (L) x Temperatura (L) -0,03 0,06 -0,54 0,609

* Valores estatisticamente significativos & 90% de confianca (p<0,10); R* = 0,9913;
L —linear; Q — quadratico.

Tabela 151 - Analise de efeitos para indice de expansao da fracao P200

Fatores Efeito  Erro padrao (5) p-valor
Média 3,22* 0,07 45,47  <0,001
Umidade (L) -1,00* 0,09 -11,583  <0,001
Umidade (Q) -0,07 0,10 -0,69 0,522
Temperatura (L) -0,15 0,09 -1,77 0,136
Temperatura (Q) 0,07 0,10 0,72 0,504
Umidade (L) x Temperatura (L) 0,12 0,12 0,98 0,372

* Valores estatisticamente significativos & 90% de confianca (p<0,10); R* = 0,9652;
L —linear; Q — quadratico.

Tabela 152 - Analise de efeitos para indice de expansao da fracao P300

Fatores Efeito  Erro padrao t(5) p-valor
Média 3,13* 0,03 91,02  <0,001
Umidade (L) -1,00* 0,04 -23,67  <0,001
Umidade (Q) 0,08 0,05 1,60 0,170
Temperatura (L) -0,16* 0,04 -3,87 0,012
Temperatura (Q) 0,02 0,05 0,30 0,774
Umidade (L) x Temperatura (L) 0,10 0,06 1,68 0,154

* Valores estatisticamente significativos & 90% de confianca (p<0,10); R* = 0,9915;
L —linear; Q — quadratico.
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Tabela 153 - Analise de efeitos para indice de expansao da fracdo P300R

Fatores Efeito  Erro padrao (5) p-valor
Média 3,49* 0,01 270,96  <0,001
Umidade (L) -1,15% 0,02 -72,96  <0,001
Umidade (Q) -0,05* 0,02 -2,75 0,040
Temperatura (L) <0,01 0,02 -0,26 0,805
Temperatura (Q) -0,08* 0,02 -4,35 0,007
Umidade (L) x Temperatura (L) 0,09* 0,02 4,04 0,010

* Valores estatisticamente significativos & 90% de confianca (p<0,10); R* = 0,9991;

L —linear; Q — quadratico.

Tabela 154 - Analise de efeitos para a forca de compressao da fracdo M100

Fatores Efeito  Erro padrao t(5) p-valor

Média 27,06* 1,16 23,37  <0,001

Umidade (L) 12,35* 1,42 8,69  <0,001
Umidade (Q) 0,64 1,70 0,38 0,721
Temperatura (L) -3,33* 1,42 -2,35 0,066
Temperatura (Q) 2,13 1,70 1,26 0,265
Umidade (L) x Temperatura (L) -0,95 2,01 -0,48 0,655

* Valores estatisticamente significativos & 90% de confianca (p<0,10); R* = 0,9431;

L —linear; Q — quadratico.

Tabela 155 - Analise de efeitos para a forca de compressao da fragcdo M200

Fatores Efeito  Erro padrao (5) p-valor

Média 19,61* 0,43 45,74  <0,001

Umidade (L) 9,11* 0,53 17,31  <0,001
Umidade (Q) 1,82* 0,63 2,91 0,034
Temperatura (L) -0,98 0,53 -1,87 0,121
Temperatura (Q) -0,11 0,63 -0,18 0,866
Umidade (L) x Temperatura (L) -1,94* 0,74 -2,61 0,048

* Valores estatisticamente significativos & 90% de confianca (p<0,10); R* = 0,9846;

L —linear; Q — quadratico.

Tabela 156 - Analise de efeitos para for¢ca de compressao da fracdo M500

Fatores Efeito  Erro padrao t(5) p-valor
Média 22,48* 0,61 36,69 <0,001
Umidade (L) 5,27* 0,75 7,01 0,001
Umidade (Q) -1,34 0,90 -1,49 0,195
Temperatura (L) -1,08 0,75 -1,37 0,229
Temperatura (Q) 1,16 0,90 1,29 0,253
Umidade (L) x Temperatura (L) 0,32 1,06 0,30 0,775

* Valores estatisticamente significativos & 90% de confianca (p<0,10); R* = 0,9188;

L —linear; Q — quadratico.
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Tabela 157 - Analise de efeitos para forca de compressao da fracdo M500R

Fatores Efeito  Erro padrao (5) p-valor

Média 22,85* 0,97 23,61  <0,001
Umidade (L) 8,62* 1,19 7,26 0,001
Umidade (Q) -1,61 1,42 -1,14 0,307
Temperatura (L) -1,88 1,19 -1,59 0,173
Temperatura (Q) 2,21 1,42 1,56 0,180
Umidade (L) x Temperatura (L) -2,55 1,68 -1,52 0,189

* Valores estatisticamente significativos a 90% de confianga (p<0,10); R* = 0,9261;

L —linear; Q — quadratico.

Tabela 158 - Analise de efeitos para forca de compressao da fracdo P100

Fatores Efeito  Erro padrao t(5) p-valor
Média 20,16* 0,85 23,66  <0,001
Umidade (L) 5,96* 1,05 5,71 0,002
Umidade (Q) 2,69* 1,25 2,16 0,083
Temperatura (L) -0,28 1,05 -0,27 0,797
Temperatura (Q) 1,12 1,25 0,90 0,410
Umidade (L) x Temperatura (L) -2,35 1,48 -1,59 0,172

* Valores estatisticamente significativos & 90% de confianca (p<0,10); R® = 0,8887;

L —linear; Q — quadratico.

Tabela 159 - Analise de efeitos para for¢ca de compressao da fracdo P300

Fatores Efeito  Erro padrao (5) p-valor
Média 22,54* 1,18 19,07  <0,001
Umidade (L) 7,69* 1,45 5,30 0,003
Umidade (Q) 3,54* 1,73 2,05 0,096
Temperatura (L) -0,08 1,45 -0,05 0,959
Temperatura (Q) 3,11 1,73 1,80 0,132
Umidade (L) x Temperatura (L) 0,30 2,05 0,15 0,889

* Valores estatisticamente significativos & 90% de confianca (p<0,10); R* = 0,8715;

L —linear; Q — quadratico.

Tabela 160 - Analise de efeitos para for¢ca de compressao da fracdo P300R

Fatores Efeito  Erro padrao t(5) p-valor
Média 24.50* 1,63 15,08  <0,001
Umidade (L) 12,55* 2,00 6,28 0,002
Umidade (Q) 6,36" 2,39 2,67 0,044
Temperatura (L) -3,20 2,00 -1,60 0,170
Temperatura (Q) -0,80 2,39 -0,34 0,750
Umidade (L) x Temperatura (L) -3,19 2,82 -1,13 0,309

* Valores estatisticamente significativos & 90% de confianca (p<0,10); R* = 0,9119;

L —linear; Q — quadratico.
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Tabela 161 - Analise de efeitos para o indice de absorcdo de agua da fragao

M100

Fatores Efeito  Erro padrao t(5) p-valor

Média 7,46* 0,22 34,20 <0,001

Umidade (L) -1,45% 0,27 -5,43 0,003

Umidade (Q) 0,03 0,32 0,09 0,934
Temperatura (L) 0,24 0,27 0,90 0,407
Temperatura (Q) -0,18 0,32 -0,56 0,600
Umidade (L) x Temperatura (L) -0,01 0,38 -0,04 0,973

* Valores estatisticamente significativos & 90% de confianca (p<0,10); R* = 0,8600;

L —linear; Q — quadratico.

Tabela 162 - Analise de efeitos para o indice de absorcdo de agua da fragao

M200
Fatores Efeito  Erro padrao t(5) p-valor
Média 7,59* 0,10 79,65 <0,001
Umidade (L) -0,82* 0,12 -7,02 0,001
Umidade (Q) -0,23 0,14 -1,64 0,162
Temperatura (L) -0,07 0,12 -0,59 0,578
Temperatura (Q) -0,28 0,14 -2,00 0,102
Umidade (L) x Temperatura (L) -0,08 0,17 -0,51 0,632

* Valores estatisticamente significativos & 90% de confianca (p<0,10); R* = 0,9168;

L —linear; Q — quadratico.

Tabela 163 - Analise de efeitos para o indice de absor¢ao de agua da fracdo P100

Fatores Efeito  Erro padrao (5) p-valor

Média 8,00* 0,09 87,75  <0,001
Umidade (L) -0,79* 0,11 -7,04 0,001
Umidade (Q) -0,16 0,13 -1,18 0,290
Temperatura (L) -0,28* 0,11 -2,51 0,054
Temperatura (Q) 0,11 0,13 0,85 0,433
Umidade (L) x Temperatura (L) 0,07 0,16 0,41 0,698

* Valores estatisticamente significativos & 90% de confianca (p<0,10); R* = 0,9219;

L —linear; Q — quadratico.

204



Apéndice

Tabela 164 — Anadlise de efeitos para o indice de absorcdo de agua da fracédo
P300R

Fatores Efeito  Erro padrao t(5) p-valor

Média 8,61* 0,13 68,46  <0,001
Umidade (L) -1,10* 0,15 -7,16 0,001
Umidade (Q) -0,05 0,18 -0,26 0,806
Temperatura (L) -0,25 0,15 -1,60 0,170
Temperatura (Q) 0,12 0,18 0,65 0,543
Umidade (L) x Temperatura (L) 0,05 0,22 0,23 0,829

* Valores estatisticamente significativos & 90% de confianca (p<0,10); R* = 0,9160;
L —linear; Q — quadratico.

Tabela 165 - Andlise de efeitos para o indice de solubilidade em agua da fracéao
M100

Fatores Efeito Erro padrao t(5) p-valor
Média 17,91 1,01 17,65 <0,001
Umidade (L) -10,19* 1,24 -8,19  <0,001
Umidade (Q) 1,94 1,49 1,31 0,247
Temperatura (L) -1,38 1,24 -1,11 0,317
Temperatura (Q) 0,76 1,49 0,51 0,630
Umidade (L) x Temperatura (L) 0,76 1,76 0,43 0,683

* Valores estatisticamente significativos & 90% de confianca (p<0,10); R* = 0,9335;
L —linear; Q — quadratico.

Tabela 166 - Analise de efeitos para o indice de solubilidade em agua da fracéao
M200

Fatores Efeito  Erro padrao t(5) p-valor
Média 15,40* 0,65 23,83  <0,001
Umidade (L) -6,60* 0,79 -8,33  <0,001
Umidade (Q) 0,37 0,95 0,39 0,710
Temperatura (L) 0,50 0,79 0,64 0,553
Temperatura (Q) -2,04* 0,95 -2,16 0,083
Umidade (L) x Temperatura (L) -0,83 1,12 -0,74 0,493

* Valores estatisticamente significativos & 90% de confianca (p<0,10); R* = 0,9383;
L —linear; Q — quadratico.
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Tabela 167 - Analise de efeitos para o indice de solubilidade em agua da fracéao
M500

Fatores Efeito  Erro padrao t(5) p-valor
Média 19,30* 1,13 17,06  <0,001
Umidade (L) -7,73* 1,39 -5,57 0,003
Umidade (Q) -0,93 1,66 -0,56 0,599
Temperatura (L) 0,60 1,39 0,43 0,686
Temperatura (Q) -1,66 1,66 -1,00 0,363
Umidade (L) x Temperatura (L) -0,39 1,96 -0,20 0,850

* Valores estatisticamente significativos & 90% de confianca (p<0,10); R* = 0,8661;
L —linear; Q — quadratico.

Tabela 168 - Analise de efeitos para o indice de solubilidade em agua da fracéo
M500R

Fatores Efeito  Erro padrao t(5) p-valor
Média 14,72* 0,58 25,42  <0,001
Umidade (L) -7,76* 0,71 -10,92  <0,001
Umidade (Q) 2,35* 0,85 2,77 0,039
Temperatura (L) -0,79 0,71 -1,12 0,316
Temperatura (Q) 0,08 0,85 0,09 0,932
Umidade (L) x Temperatura (L) 0,29 1,00 0,29 0,787

* Valores estatisticamente significativos & 90% de confianca (p<0,10); R* = 0,9626;
L —linear; Q — quadratico.

Tabela 169 - Analise de efeitos para o indice de solubilidade em agua da fracéao
P100

Fatores Efeito  Erro padrao t(5) p-valor
Média 19,08* 0,61 31,03 <0,001
Umidade (L) -8,79* 0,75 -11,65 <0,001
Umidade (Q) -0,14 0,90 -0,15 0,885
Temperatura (L) -2,86* 0,75 -3,79 0,013
Temperatura (Q) 0,88 0,90 0,98 0,374
Umidade (L) x Temperatura (L) 0,79 1,06 0,75 0,489

* Valores estatisticamente significativos & 90% de confianca (p<0,10); R* = 0,9681;
L —linear; Q — quadratico.
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Tabela 170 - Andlise de efeitos para o indice de solubilidade em agua da fracao
P200

Fatores Efeito  Erro padrao t(5) p-valor
Média 22,15* 1,39 15,95 <0,001
Umidade (L) -9,71% 1,70 -5,70 0,002
Umidade (Q) 2,82 2,03 1,39 0,224
Temperatura (L) -1,87 1,70 -1,10 0,322
Temperatura (Q) 2,76 2,03 1,36 0,233
Umidade (L) x Temperatura (L) -0,08 2,41 -0,04 0,973

* Valores estatisticamente significativos & 90% de confianca (p<0,10); R* = 0,8798;
L —linear; Q — quadratico.

Tabela 171 - Andlise de efeitos para o indice de solubilidade em agua da fracao
P300

Fatores Efeito  Erro padrao t(5) p-valor
Média 18,73* 0,88 21,27  <0,001
Umidade (L) -8,08* 1,08 -7,48 0,001
Umidade (Q) 2,28 1,29 1,77 0,137
Temperatura (L) -1,82 1,08 -1,69 0,152
Temperatura (Q) 0,12 1,29 0,09 0,931
Umidade (L) x Temperatura (L) 1,35 1,52 0,89 0,416

* Valores estatisticamente significativos & 90% de confianca (p<0,10); R* = 0,9264;
L —linear; Q — quadratico.

Tabela 172 - Andlise de efeitos para o indice de solubilidade em agua da fracao
P300R

Fatores Efeito  Erro padrao t(5) p-valor

Média 21,99* 0,60 36,53 <0,001

Umidade (L) -10,61* 0,74 -14,37  <0,001
Umidade (Q) 1,04 0,88 1,18 0,291
Temperatura (L) -0,88 0,74 -1,19 0,288
Temperatura (Q) -0,51 0,88 -0,58 0,585
Umidade (L) x Temperatura (L) 0,11 1,04 0,11 0,920

* Valores estatisticamente significativos & 90% de confianca (p<0,10); R* = 0,9593;
L —linear; Q — quadratico.
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Tabela 173 - Analise de efeitos para a viscosidade a frio da fragcado M100

Fatores Efeito Erro padrao t(5) p-valor
Média 21,81* 3,77 5,78 0,002
Umidade (L) -23,39* 4,63 -5,05 0,004
Umidade (Q) 9,93 5,52 1,80 0,132
Temperatura (L) 7,12 4,63 1,54 0,185
Temperatura (Q) 8,21 5,52 1,49 0,197
Umidade (L) x Temperatura (L) -3,75 6,54 -0,57 0,591

* Valores estatisticamente significativos & 90% de confianca (p<0,10);R* = 0,8666;
L —linear; Q — quadratico.

Tabela 174 - Andlise de efeitos para a viscosidade a frio da fracdo M200

Fatores Efeito Erro padrao t(5) p-valor

Média 32,84* 1,36 24,11 <0,001

Umidade (L) -16,33* 1,67 -9,77 0,000
Umidade (Q) -5,62* 1,99 -2,82 0,037
Temperatura (L) 3,72* 1,67 2,22 0,077
Temperatura (Q) -13,40* 1,99 -6,72 0,001
Umidade (L) x Temperatura (L) 2,46 2,36 1,04 0,346

* Valores estatisticamente significativos & 90% de confianca (p<0,10);R® = 0,9672;
L —linear; Q — quadratico.

Tabela 175 - Andlise de efeitos para a viscosidade a frio da fragdo M500R

Fatores Efeito Erro padrao t(5) p-valor
Média 17,42* 3,57 4,88 0,005
Umidade (L) -20,01* 4,38 -4,57 0,006
Umidade (Q) 16,66* 5,23 3,19 0,024
Temperatura (L) 2,61 4,38 0,60 0,577
Temperatura (Q) 7,74 5,23 1,48 0,199
Umidade (L) x Temperatura (L) 1,07 6,19 0,17 0,870

* Valores estatisticamente significativos & 90% de confianca (p<0,10);R? = 0,9639;
L —linear; Q — quadratico.

Tabela 176 - Analise de efeitos para a viscosidade a frio da fracado P100

Fatores Efeito Erro padrao t(5) p-valor

Média 35,02* 2,09 16,73  <0,001

Umidade (L) -22,02* 2,57 -8,58  <0,001
Umidade (Q) -2,22 3,06 -0,73 0,501
Temperatura (L) -1,60 2,57 -0,62 0,561
Temperatura (Q) 5,70 3,06 1,86 0,122
Umidade (L) x Temperatura (L) 0,41 3,63 0,11 0,913

* Valores estatisticamente significativos & 90% de confianca (p<0,10);R* = 0,9406;
L —linear; Q — quadratico.
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Tabela 177 - Andlise de efeitos para a viscosidade a frio da fracdo P200

Fatores Efeito Erro padrao (5) p-valor
Média 43,03* 2,41 17,85 <0,001
Umidade (L) -16,14* 2,96 -5,46 0,003
Umidade (Q) -2,50 3,53 -0,71 0,510
Temperatura (L) -2,49 2,96 -0,84 0,439
Temperatura (Q) 3,76 3,53 1,07 0,335
Umidade (L) x Temperatura (L) 2,31 417 0,55 0,605

* Valores estatisticamente significativos & 90% de confianca (p<0,10); R* = 0,8688;
L —linear; Q — quadratico.

Tabela 178 - Analise de efeitos para a viscosidade a frio da fracao P300

Fatores Efeito  Erro padrao t(5) p-valor
Média 32,85* 1,71 19,21  <0,001
Umidade (L) -4,95* 2,10 -2,36 0,065
Umidade (Q) 7,55* 2,50 3,01 0,030
Temperatura (L) -2,33 2,10 -1,11 0,317
Temperatura (Q) 3,77 2,50 1,50 0,193

Umidade (L) x Temperatura (L) 8,01* 2,96 2,70 0,043

* Valores estatisticamente significativos & 90% de confianca (p<0,10); R® = 0,8254;
L —linear; Q — quadratico.

Tabela 179 - Andlise de efeitos para a viscosidade a frio da fragdo P300R

Fatores Efeito Erro padrao (5) p-valor

Média 37,68* 2,24 16,83  <0,001
Umidade (L) -18,69* 2,75 -6,81 0,001
Umidade (Q) 2,23 3,28 0,68 0,527
Temperatura (L) 1,87 2,75 0,68 0,526
Temperatura (Q) 7,16* 3,28 2,19 0,081
Umidade (L) x Temperatura (L) -0,99 3,88 -0,26 0,809

* Valores estatisticamente significativos & 90% de confianca (p<0,10); R* = 0,9117;
L —linear; Q — quadratico.

Tabela 180 - Analise de efeitos para a viscosidade a quente da fracao M100

Fatores Efeito Erro padrao t(5) p-valor
Média 21,81* 3,77 5,78 0,002
Umidade (L) -23,39* 4,63 -5,05 0,004
Umidade (Q) 9,93 5,52 1,80 0,132
Temperatura (L) 7,12 4,63 1,54 0,185
Temperatura (Q) 8,21 5,52 1,49 0,197
Umidade (L) x Temperatura (L) -3,75 6,54 -0,57 0,591

* Valores estatisticamente significativos & 90% de confianca (p<0,10); R* = 0,8666;
L —linear; Q — quadratico.
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Tabela 181 - Analise de efeitos para a viscosidade a quente da fragcao M200

Fatores Efeito  Erro padrao (5) p-valor
Média 45,71 1,11 41,13  <0,001
Umidade (L) -5,43* 1,36 -3,99 0,010
Umidade (Q) -3,77* 1,63 -2,31 0,068
Temperatura (L) -1,38 1,36 -1,01 0,358
Temperatura (Q) -3,79* 1,63 -2,33 0,067
Umidade (L) x Temperatura (L) 2,24 1,93 1,16 0,298

* Valores estatisticamente significativos & 90% de confianca (p<0,10); R* = 0,8418;

L —linear; Q — quadratico.

Tabela 182 - Analise de efeitos para a viscosidade a quente da fracdo M500R

Fatores Efeito  Erro padrao t(5) p-valor

Média 35,57* 2,70 13,19  <0,001

Umidade (L) -6,93* 3,31 -2,10 0,090
Umidade (Q) 14,20* 3,95 3,60 0,016
Temperatura (L) 4,48 3,31 1,36 0,233
Temperatura (Q) 11,20* 3,95 2,84 0,036
Umidade (L) x Temperatura (L) 4,15 4,67 0,89 0,415

* Valores estatisticamente significativos & 90% de confianca (p<0,10); R® = 0,8244;

L —linear; Q — quadratico.

Tabela 183 - Analise de efeitos para a viscosidade a quente da fracao P100

Fatores Efeito  Erro padrao (5) p-valor

Média 44,46 1,04 42,65 <0,001
Umidade (L) -9,08* 1,28 -7,10 0,001
Umidade (Q) -0,52 1,53 -0,34 0,746
Temperatura (L) -1,25 1,28 -0,98 0,373
Temperatura (Q) 4,01* 1,53 2,63 0,046
Umidade (L) x Temperatura (L) 0,38 1,81 0,21 0,844

* Valores estatisticamente significativos & 90% de confianca (p<0,10); R* = 0,9227;

L —linear; Q — quadratico.

Tabela 184 - Analise de efeitos para a queda de viscosidade da fracao M100

Fatores Efeito  Erro padrao t(5) p-valor

Média 12,45* 1,03 12,08  <0,001
Umidade (L) -20,47* 1,26 -16,19 0,001
Umidade (Q) 6,01* 1,51 3,98 0,011
Temperatura (L) 3,97 1,26 3,14 0,026
Temperatura (Q) -2,12 1,51 -1,41 0,219
Umidade (L) x Temperatura (L) -3,04 1,79 -1,70 0,149

* Valores estatisticamente significativos & 90% de confianca (p<0,10); R* = 0,9835;

L —linear; Q — quadratico.
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Tabela 185 - Analise de efeitos para a queda de viscosidade da fracdo M500R

Fatores Efeito Erro padrao (5) p-valor
Média 14,01* 1,18 11,90 <0,001
Umidade (L) -13,04* 1,44 -9,03 0,000
Umidade (Q) 6,27* 1,72 3,64 0,015
Temperatura (L) 2,77 1,44 1,92 0,113
Temperatura (Q) 2,58 1,72 1,50 0,194
Umidade (L) x Temperatura (L) 6,50* 2,04 3,19 0,024

* Valores estatisticamente significativos & 90% de confianga (p<0,10); R* = 0,9561;
L —linear; Q — quadratico.

Tabela 186 - Analise de efeitos para a queda de viscosidade da fracao P100

Fatores Efeito  Erro padrao t(5) p-valor

Média 18,71* 0,94 19,91  <0,001

Umidade (L) -16,38" 1,15 -1420  <0,001
Umidade (Q) 0,98 1,38 0,71 0,508
Temperatura (L) -1,94 1,15 -1,68 0,154
Temperatura (Q) 2,39 1,38 1,74 0,142
Umidade (L) x Temperatura (L) 2,28 1,63 1,40 0,221

* Valores estatisticamente significativos & 90% de confianca (p<0,10); R® = 0,9767;
L —linear; Q — quadratico.

Tabela 187 - Analise de efeitos para a queda de viscosidade da fracao P200

Fatores Efeito Erro padrao (5) p-valor
Média 28,65* 2,42 11,83  <0,001
Umidade (L) -15,16* 2,97 -5,11 0,004
Umidade (Q) -3,77 3,54 -1,06 0,336
Temperatura (L) -3,31 2,97 -1,11 0,316
Temperatura (Q) 0,07 3,54 0,02 0,985
Umidade (L) x Temperatura (L) -0,09 419 -0,02 0,984

* Valores estatisticamente significativos & 90% de confianca (p<0,10); R* = 0,8510;
L —linear; Q — quadratico.

Tabela 188 - Analise de efeitos para a queda de viscosidade da fracado P300R

Fatores Efeito Erro padrao t(5) p-valor

Média 18,54* 1,46 12,69 <0,001
Umidade (L) -12,54* 1,79 -7,00 0,001
Umidade (Q) 5,82* 2,14 2,72 0,042
Temperatura (L) -2,09 1,79 -1,16 0,297
Temperatura (Q) 5,42* 2,14 2,53 0,052
Umidade (L) x Temperatura (L) -1,65 2,53 -0,65 0,543

* Valores estatisticamente significativos & 90% de confianca (p<0,10); R® = 0,9248;
L —linear; Q — quadratico.
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Tabela 189 - Analise de efeitos para a tendéncia a retrogradacéo da fragcao M100

Fatores Efeito  Erro padrao (5) p-valor
Média 50,28* 0,76 66,49 <0,001
Umidade (L) 20,57* 0,93 22,17  <0,001
Umidade (Q) 4,25* 1,11 3,84 0,012
Temperatura (L) -3,37* 0,93 -3,63 0,015
Temperatura (Q) -4,59* 1,11 -4,15 0,009
Umidade (L) x Temperatura (L) 0,26 1,31 0,19 0,853

* Valores estatisticamente significativos & 90% de confianca (p<0,10); R* = 0,9910;

L —linear; Q — quadratico.

Tabela 190 - Analise de efeitos para a tendéncia a retrogradacéo da fracao M200

Fatores Efeito  Erro padrao t(5) p-valor
Média 35,31* 1,65 21,40 <0,001
Umidade (L) 11,45* 2,02 5,66 0,002
Umidade (Q) 0,94 2,42 0,39 0,713
Temperatura (L) -1,74 2,02 -0,86 0,428
Temperatura (Q) 1,37 2,42 0,57 0,595
Umidade (L) x Temperatura (L) -3,43 2,86 -1,20 0,284

* Valores estatisticamente significativos & 90% de confianca (p<0,10); R* = 0,8736;

L —linear; Q — quadratico.

Tabela 191 - Analise de efeitos para a tendéncia a retrogradacéo da fragcao M500

Fatores Efeito  Erro padrao (5) p-valor

Média 53,41* 1,26 42,29  <0,001

Umidade (L) 13,67* 1,55 8,82  <0,001
Umidade (Q) -1,42 1,85 -0,77 0,478
Temperatura (L) -2,96 1,55 -1,91 0,114
Temperatura (Q) 0,04 1,85 0,02 0,985
Umidade (L) x Temperatura (L) -1,22 2,19 -0,56 0,601

* Valores estatisticamente significativos & 90% de confianca (p<0,10); R* = 0,9429;

L —linear; Q — quadratico.

Tabela 192 - Analise de efeitos para a tendéncia a retrogradacéo da fracado P100

Fatores Efeito  Erro padrao t(5) p-valor

Média 53,47* 1,02 52,62 <0,001
Umidade (L) 8,96* 1,25 7,19 0,001
Umidade (Q) -2,41 1,49 -1,62 0,166
Temperatura (L) -0,24 1,25 -0,20 0,853
Temperatura (Q) -3,04* 1,49 -2,04 0,096
Umidade (L) x Temperatura (L) -0,96 1,76 -0,55 0,609

* Valores estatisticamente significativos & 90% de confianca (p<0,10); R* = 0,9198;

L —linear; Q — quadratico.
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Tabela 193 — Analise de efeitos para a tendéncia a retrogradacao da fracdo P300

Fatores Efeito Erro padrao (5) p-valor
Média 84,49* 2,49 33,88 <0,001
Umidade (L) 12,26* 3,06 4,01 0,010
Umidade (Q) -4,22 3,65 -1,16 0,300
Temperatura (L) -1,61 3,06 -0,53 0,620
Temperatura (Q) 6,76 3,65 1,85 0,123
Umidade (L) x Temperatura (L) -10,87* 4,32 -2,52 0,053

* Valores estatisticamente significativos & 90% de confianca (p<0,10); R® = 0,8540;

L —linear; Q — quadratico.

Tabela 194 — Andlise de efeitos para a tendéncia a retrogradacao da fragao

P300R

Fatores Efeito  Erro padrao (5) p-valor

Média 63,64" 1,27 49,93  <0,001

Umidade (L) 9,16* 1,56 5,86 0,002

Umidade (Q) -3,59 1,87 -1,98 0,112
Temperatura (L) -0,94 1,56 -0,60 0,573
Temperatura (Q) -4,99* 1,87 -2,67 0,044
Umidade (L) x Temperatura (L) 0,02 2,21 0,01 0,993

* Valores estatisticamente significativos & 90% de confianca (p<0,10); R* = 0,8965;

L —linear; Q — quadratico.
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8.3 Apéndice lll — Analises de variancia

Tabela 195 - Analise de variancia (ANOVA) dos fatores completos para a forgca de
compressao da fracao P200

Fonte de Somados Graus de Quadrado

variacdo  quadrados liberdade médio Fealculado p-valor
Regresséo 76,45 5 15,29 2,20 0,203
Residuos 34,72 5 6,94
Fa]ta de 34,62 3 1154
ajuste
Erro puro 0,10 2 0,05
Total 111,17 10

R® = 0,6877; Fss.090 = 3,45.

Tabela 196 - Andlise de variancia (ANOVA) dos fatores completos para o indice
de absorcéo de agua da fracdo M500

Fonte de Somados Graus de Quadrado

variacdo  quadrados liberdade médio Fealculado p-valor
Regresséao 1,63 5 0,33 2,67 0,153
Residuos 0,61 5 0,12
Falta de
ajuste 0,39 3 0,13
Erro puro 0,22 2 0,11
Total 2,25 10

R® = 0,7273; Fss.090 = 3,45.

Tabela 197 - Andlise de variancia (ANOVA) dos fatores completos para o indice
de absorcdo de agua da fracdo M500R

Fonte de Somados Graus de Quadrado

variacdo  quadrados liberdade médio Fealculado p-valor
Regresséao 3,19 5 0,64 3,35 0,105
Residuos 0,95 5 0,19
Fa]ta de 0.13 3 0.04
ajuste
Erro puro 0,83 2 0,41
Total 4,14 10

R® = 0,7704; Fss5090 = 3,45.
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Tabela 198 - Andlise de variancia (ANOVA) dos fatores completos para o indice
de solubilidade em 4gua da fragdo P200

Fonte de Somados Graus de Quadrado

variacdo  quadrados liberdade médio Fealculado p-valor
Regresséo 211,92 5 42,38 7,32 0,024
Residuos 28,94 5 5,79
Falta de
ajuste 28,32 3 9,44
Erro puro 0,62 2 0,31
Total 240,86 10
R* = 0,8798; Fs5:090 = 3,45.

Tabela 199 - Andlise de variancia (ANOVA) dos fatores completos para a
viscosidade a frio da fragdo M100

Fonte de Somados Graus de Quadrado

variacdo  quadrados liberdade médio Fealculado p-valor
Regresséo 1387,75 5 277,55 6,49 0,030
Residuos 213,72 5 42,74
Fa]ta de 212,53 3 70,84
ajuste
Erro puro 1,19 2 0,59
Total 1601,47 10
R* = 0,8666; Fs;5:0,90 = 3,45.

Tabela 200 - Andlise de variancia (ANOVA) dos fatores completos para a
viscosidade a frio da fracdo M500

Fonte de Somados Graus de Quadrado

variacio  quadrados liberdade médio Featoutado p-valor
Regresséao 723,84 5 144,77 1,14 0,445
Residuos 636,21 5 127,24
Falta de
ajuste 634,26 3 211,42
Erro puro 1,95 2 0,97
Total 1360,05 10
R® = 0,5322; Fs.s5.090 = 3,45.
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Tabela 201 - Andlise de variancia (ANOVA) dos fatores completos para a
viscosidade a frio da fracdo P200

Fonte de Somados Graus de Quadrado

variacdo  quadrados liberdade médio Fealculado p-valor
Regresséo 576,95 5 115,39 6,62 0,029
Residuos 87,12 5 17,42
Falta de
ajuste 86,97 3 9,44
Erro puro 0,16 2 0,31
Total 664,08 10

R® = 0,8688; Fss.090 = 3,45.

Tabela 202 - Andlise de variancia (ANOVA) dos fatores completos para a
viscosidade a frio da fragcdo P300

Fonte de Somados Graus de Quadrado

variacdo  quadrados liberdade médio Fealculado p-valor
Regresséao 176,78 5 35,36 2,37 0,183
Residuos 74,58 5 14,92
Fa]ta de 74.21 5 1484
ajuste
Erro puro 0,36 2 0,18
Total 251,36 10

R® = 0,8254; Fs.s5.090 = 3,45.

Tabela 203 - Andlise de variancia (ANOVA) dos fatores completos para a
viscosidade a quente da fracdo M100

Fonte de Somados Graus de Quadrado

variacdo  quadrados liberdade médio Fealculado p-valor
Regresséao 1387,75 5 277,55 6,49 0,030
Residuos 213,72 5 42,74
Falta de
ajuste 212,53 3 70,84
Erro puro 1,19 2 0,59
Total 1601,47 10

R® = 0,8666; Fss.090 = 3,45.
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Tabela 204 - Andlise de variancia (ANOVA) dos fatores completos para a
viscosidade a quente da fracdo M200

Fonte de Somados Grausde Quadrado

variagio  quadrados liberdade médio Featcutado p-valor
Regressao 98,65 S 19,73 9,32 <0,001
Residuos 18,53 5 3,71
Falta de
ajuste 18,26 3 6,09
Erro puro 0,27 2 0,14
Total 117,19 10

R® = 0,8418; Fss5.090 = 3,45.

Tabela 205 - Andlise de variancia (ANOVA) dos fatores completos para a
viscosidade a quente da fracdo M500

Fonte de Somados Graus de Quadrado

variacio  quadrados liberdade médio Featoutado p-valor
Regresséao 326,88 5 65,38 2,46 0,172
Residuos 132,65 5 26,53
Falta de 103,54 3 34,51
ajuste
Erro puro 29,10 2 14,55
Total 459,52 10

R*=0,7113; Fss5090 = 3,45.

Tabela 206 - Andlise de variancia (ANOVA) dos fatores completos para a
viscosidade a quente da fracdo M500R

Fonte de Somados Graus de Quadrado

variacdo  quadrados liberdade médio Fealculado p-valor
Regresséo 511,69 5 102,34 4,69 0,057
Residuos 109,03 5 21,81
Fa]ta de 107.17 3 35.72
ajuste
Erro puro 1,86 2 0,93
Total 620,72 10

R® = 0,8244; Fss5.090 = 3,45.
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Tabela 207 - Andlise de variancia (ANOVA) dos fatores completos para a
viscosidade a quente da fracdo P200

Fonte de Somados Graus de Quadrado

variacdo  quadrados liberdade médio Fealculado p-valor
Regressao 62,46 3 12,49 0,87 0,560
Residuos 71,96 5 14,39
Fa]ta de 7114 3 9,44
ajuste
Erro puro 0,82 2 0,31
Total 134,42 10

R® = 0,4646; Fs5000 = 3,45.

Tabela 208 - Andlise de variancia (ANOVA) dos fatores completos para a
viscosidade a quente da fracdo P300

Fonte de Somados Graus de Quadrado

variacdo  quadrados liberdade médio Fealculado p-valor
Regressao 704,83 5 140,97 4,03 0,076
Residuos 174,97 5 34,99
Fa]ta de 170,85 3 56.95
ajuste
Erro puro 4,11 2 2.06
Total 879,79 10

R*=0,8011; Fss090 = 3,45.

Tabela 209 - Andlise de variancia (ANOVA) dos fatores completos para a
viscosidade a quente da fracdo P300R

Fonte de Somados Graus de Quadrado

variacdo  quadrados liberdade médio Fealculado p-valor
Regressao 280,13 5 56,03 1,87 0,254
Residuos 149,61 5 29,92
Falta de
ajuste 149,16 3 49,72
Erro puro 0,45 2 0,23
Total 429,74 10

R* = 0,6519; Fss5.090 = 3,35.
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Tabela 210 - Andlise de variancia (ANOVA) dos fatores completos para queda de
viscosidade da fracao M500

Fonte de Somados Graus de Quadrado

variacdo  quadrados liberdade médio Fealculado p-valor
Regresséao 391,51 5 78,30 4,20 0,071
Residuos 93,31 5 18,66
Fa]ta de 92,22 3 30,74
ajuste
Erro puro 1,08 2 0,54
Total 484,82 10

R® = 0,8075; Fss.090 = 3,45.

Tabela 211 - Analise de variancia (ANOVA) dos fatores completos para a queda
de viscosidade da fracdo P200

Fonte de Somados Graus de Quadrado

variacdo  quadrados liberdade médio Fealculado p-valor
Regressao 502,10 5 100,42 5,71 0,039
Residuos 87,91 5 17,58
Fa]ta de 85,62 3 9 44
ajuste
Erro puro 2,28 2 0,31
Total 590,01 10

R* = 0,8510; Fss5.090 = 3,45.

Tabela 212 - Analise de variancia (ANOVA) dos fatores completos para a queda
de viscosidade da fracdo P300

Fonte de Somados Graus de Quadrado

variacio  quadrados liberdade médio Featoutado p-valor
Regresséao 349,49 5 69,90 1,81 0,265
Residuos 193,16 5 38,63
Falta de
ot 191,40 3 63,80
Erro puro 1,76 2 0,88
Total 542,65 10

R® = 0,6440; Fss000 = 3,45.
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Tabela 213 - Andlise de variancia (ANOVA) dos fatores completos para a
tendéncia a retrogradacao da fracao P200

Fonte de Somados Graus de Quadrado

variacdo  quadrados liberdade médio Fealculado p-valor
Regressao 170,23 3 34,05 4,16 0,072
Residuos 40,91 5 8,18
Falta de
ajuste 40,62 3 9,44
Erro puro 0,29 2 0,31
Total 211,13 10

R2 = 0,8062, F5;5;0,90 = 3,45
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8.4 Apéndice IV — Coeficientes de correlagcao de Pearson

Tabela 214 - Coeficientes de correlagdo de Pearson (p<0,10) entre as variaveis
dependentes do delineamento experimental da fracado M100
IE FC IAA ISA VF vVQ Qv

FC -0,9069

IAA 0,9187 -0,9208

ISA 00,9659 -0,8492 0,9180

VF 0,8028 -0,7616 0,7691 0,8298

\'[e] 0,6311 -0,6210 0,5876* 0,6703 0,9451

Qv  0,9379 -0,9184 0,9338 0,9106 0,8620 0,7436

TR -0,8935 0,8692 -0,8450 -0,8420 -0,8206 -0,6374 -0,8260
|E — indice de expansao; FC — Forga de compresséo; IAA — Indice de absorgédo de agua;
ISA — Indice de solubilidade em agua; VF — Viscosidade a frio; VQ — Viscosidade a
quente; QV — Queda de viscosidade; TR — Tendéncia a retrogradacéo;

* Valor ndo apresentou correlagédo estatisticamente significativa.

Tabela 215 - Coeficientes de correlagdo de Pearson (p<0,10) entre as variaveis
dependentes do delineamento experimental da fracdo M200
IE FC IAA ISA VF vVQ Qv

FC -0,9230

IAA 0,8587 -0,8857

ISA 0,9068 -0,8514 0,9374

VF 0,7634 -0,7937 0,8139  0,8429

vQ 0,7092 -0,7281 0,7246  0,6671 0,8390

Qv 09758 -0,9023 0,8177  0,8251 0,6748  0,7088

TR -0,8828 09236 -0,7764 -0,7813 -0,8260 -0,6694 -0,8490

|E — indice de expansao; FC — Forga de compresséo; IAA — Indice de absorgédo de agua;
ISA — Indice de solubilidade em agua; VF — Viscosidade a frio; VQ — Viscosidade a

quente; QV — Queda de viscosidade; TR — Tendéncia a retrogradacéo;

221



Apéndice

Tabela 216 - Coeficientes de correlagdo de Pearson (p<0,10) entre as variaveis
dependentes do delineamento experimental da fracado M500

IE FC I1AA ISA VF VQ Qv
FC -0,8745
IAA  0,7970 -0,6050
ISA 08767 -0,8107 0,8814
VF 06021 -0,3725* 0,7291 0,7052
vaQa 04316 -0,0101* 0,6545 0,4022* 0,7896
Qv 08974 -0,7279 0,9052 0,9160 0,8008 0,6282
TR -0,8523 0,8695 -0,6627 -0,8086 -0,4877* -0,1552* -0,6773

|E — indice de expanséo; FC — Forga de compressao; IAA — Indice de absorgdo de agua;
ISA — Indice de solubilidade em agua; VF — Viscosidade a frio; VQ — Viscosidade a
quente; QV — Queda de viscosidade; TR — Tendéncia a retrogradacéo;

* Valor ndo apresentou correlacao estatisticamente significativa.

Tabela 217 - Coeficientes de correlagdo de Pearson (p<0,10) entre as variaveis
dependentes do delineamento experimental da fracdo M500R

IE FC I1AA ISA VF VQ Qv
FC -0,9133
IAA 0,8596 -0,9102
ISA 0,9621 -0,9052  0,9242
VF 0,7915 -0,7675 0,7187  0,8492
vQ 0,4044* -0,4738* 0,4238* 0,5223* 0,8656
Qv 0,8443 -0,8706 0,8065 0,8802 0,8910 0,7286
TR -0,9092 0,8907 -0,7921 -0,8286 -0,6742 -0,3340* -0,8197

|E — indice de expansé&o; FC — Forga de compressao; IAA — Indice de absorgdo de agua;
ISA — Indice de solubilidade em agua; VF — Viscosidade a frio; VQ — Viscosidade a
quente; QV — Queda de viscosidade; TR — Tendéncia a retrogradacéo;

* Valor ndo apresentou correlagao estatisticamente significativa.

Tabela 218 - Coeficientes de correlagdo de Pearson (p<0,10) entre as variaveis
dependentes do delineamento experimental da fracao P100

IE FC I1AA ISA VF VQ Qv
FC -0,8805
IAA 0,9006 -0,7440
ISA 0,9453 -0,7921 0,9589
VF 09162 -0,7387 0,9323 0,9135
\'/e] 0,8503 -0,7067 0,9190 0,8838 0,9743
Qv 0,9385 -0,7934 09227 0,9446 0,9691 0,9507
TR -0,8463 0,7718 -0,7350 -0,8348 -0,8366 -0,8335 -0,9003

|E — indice de expanséo; FC — Forga de compressao; IAA — Indice de absorgdo de agua;
ISA — Indice de solubilidade em agua; VF — Viscosidade a frio; VQ — Viscosidade a
quente; QV — Queda de viscosidade; TR — Tendéncia a retrogradacéo;
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Tabela 219 - Coeficientes de correlagdo de Pearson (p<0,10) entre as variaveis
dependentes do delineamento experimental da fracao P200

IE FC I1AA ISA VF va Qv
FC -0,7617
IAA  0,6984 -0,5560*
ISA 0,9103 -0,6587 0,7094
VF 09044 -0,6864 0,5227* 0,7455
vQ 0,4908* -0,2494* 0,3421* 0,2852* 0,7335
Qv 0908 -0,6320 0,7844 0,7634 0,7793 0,4681*
TR -0,6435 0,4404* -0,2616* -0,7376 -0,4136* 0,0570* -0,4437*

|E — indice de expanséo; FC — Forga de compressao; IAA — Indice de absorgdo de agua;
ISA — Indice de solubilidade em agua; VF — Viscosidade a frio; VQ — Viscosidade a
quente; QV — Queda de viscosidade; TR — Tendéncia a retrogradacéo;
* Valor ndo apresentou correlagédo estatisticamente significativa.

Tabela 220 - Coeficientes de correlagdo de Pearson (p<0,10) entre as variaveis
dependentes do delineamento experimental da fracao P300

IE FC I1AA ISA VF va Qv
FC -0,8337
IAA  0,4163* -0,2696*
ISA 09535 -0,7490 0,5760*
VF 0,5341* -0,1538* 0,4640* 0,6248
va -0,6230 0,7408 0,2703* -0,4897* 0,1782*
Qv -0,2077* 0,3515* 0,5958* -0,0407* 0,4958* 0,8626
TR -0,7124 0,6425 -0,2255* -0,7282 -0,4207 0,4765* 0,1236*

|E — indice de expanséo; FC — Forga de compressao; IAA — Indice de absorgdo de agua;
ISA — Indice de solubilidade em agua; VF — Viscosidade a frio; VQ — Viscosidade a
quente; QV — Queda de viscosidade; TR — Tendéncia a retrogradacéo;
* Valor ndo apresentou correlagédo estatisticamente significativa.

Tabela 221 - Coeficientes de correlagdo de Pearson (p<0,10) entre as variaveis

dependentes do delineamento experimental da fracdo P300R

IE FC I1AA ISA VF va Qv
FC -0,8487
IAA  0,9279 -0,7736
ISA 09785  -0,7531 0,9188
VF 0,8856 -0,7864 0,9206 0,8583
va 0,6732 -0,5652* 0,8258 0,6571 0,9117
Qv 08325 -0,6438 0,8824 0,8692 0,8846 0,7762
TR -0,8138 0,6935 -0,7372 -0,8482 -0,8067 -0,5687* -0,8925

|E — indice de expanséo; FC — Forga de compressao; IAA — Indice de absorgdo de agua;
ISA — Indice de solubilidade em agua; VF — Viscosidade a frio; VQ — Viscosidade a
quente; QV — Queda de viscosidade; TR — Tendéncia a retrogradacéo;
* Valor ndo apresentou correlagédo estatisticamente significativa.
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