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RESUMO

Nesse trabalho foi realizado um estudo experimental de
microencapsulagio do suco de acerola (Malpighia punicifolia, L.). Diferentes
formulagdes elaboradas com suco de acerola, maltodextrina ¢ goma arabica
foram preparadas para a obtengdo do pé de acerola. O suco de acerola
microencapsulado foi obtido através da secagem por atomizag¢do com disco
rotativo (20.000 rpm) e temperaturas do ar de secagem de 220°C na entrada e
90°C na saida do equipamento. Foi feita a caracterizagdo do suco de acerola
determinando-se o pH, sélidos soluveis (°Brix), acido ascorbico, umidade, solidos
totais, acidez total, aglicares redutores, ndo redutores e totais ¢ teor de polpa. A
caracterizagdo reologica das suspensoes foi realizada num reémetro Haake (RV-
20) e os dados ajustados pelo modelo reologico de Casson. Verificou-se que a
menor viscosidade das suspensdes formuladas resultam em menor tamanho das
particulas formadas e maior o nimero de particulas esféricas, com maior
formagdo de aglomerados. A umidade do suco de acerola microencapsulado
variou de 2,51 a 7,00% base umida. A perda de acido ascorbico devido a
secagem variou de 1,82 a 4,90%. As isotermas de adsor¢do de umidade do suco
de acerola microencapsulado foram bem ajustadas com as equagoes de Anderson,
GAB, BET modificado e Oswin ¢ sdo do tipo III de acordo com a classificagdo
de Brunauer. Observou-se que a acerola microencapsulada ¢ um produto de alta
higroscopicidade. A perda de acido ascorbico do po de acerola, embalado em
laminado plastico, apos um ano foi de 2 a 3%. No estudo da analise instrumental
da cor do produto microencapsulado verificou-se alteragdes influenciadas pela
umidade relativa e temperatura do ambiente de armazenagem.

Palavras-chave: microencapsulagio, acerola, acido ascorbico, armazenamento,
atomizagao, secagem.
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Doctoral thesis: Characterization physical-chemical of the West Indian cherry
(Malpighia punicifolia, L.) juice and powder.
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SUMMARY

An experimental study for encapsulating West Indian cherry juice
(Malpighia punicifolia, L.) was conducted. Several formulations with West
Indian cherry juice, maltodextrin and arabic gum, were prepared for the
encapsulated. The microencapsulation was obtained in a spray dryer with rotating
disc (20,000 rpm) and inlet air temperature of 220°C and 90°C for the exaust. The
juice was analysed to pH, soluble solids (°Brix), ascorbic acid, moisture, total
solids, total acidity, reducing, no-reducing and total sugars and pulp contents.
Formulated suspensions were theologically characterized in a Haake RV-20 and
data adjusted with Casson model. It was verified that lower viscosities resulted in
finer particulate with greater number of spherical particulate and higher formation
of aglomerates. Moisture of microencapsulated powder ranged with 2.51 to
7 00% wet basis. Ascorbic acid loss due to drying ranged within 1.82 to 4.90%.
Moisture adsorption isotherms for the powder were well described by all models
of Anderson, GAB, modified BET and Oswin. It was noted that
microencapsulated West Indian cherry juice has high higroscopy and can be
classified as Type III acording to Brunauer. Loss of ascorbic acid in the powder,
packed with laminated plastic, after one year, was of 2 to 3%. Instrumental color
analysis of the powder showed changes dictated by environmental conditions of
the temperature and relative humidity.

Key words: microencapsulation, West Indian cherry juice, ascorbic acid, storage,

spray-drying.
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1.1 - INTRODUCAO

Tendo em vista o grande desperdicio de alimentos no mundo,
particularmente de frutas sazonais, existe uma grande necessidade de se otimizar
o processamento de alimentos, diminuindo as perdas, viabilizando o transporte ¢
distribui¢do ao longo do ano. Da escassez de pesquisas sobre microencapsulagao
de sucos através da secagem por atomizagdo, veio a idéia de se trabalhar com a
referida técnica, utilizando-se como material ativo a acerola (Malpighia
punicifolia, L.). A secagem por atomizagdo ¢ um método utilizado ha muitos anos
nas industrias quimicas, farmacéutica-bioquimica e de alimentos. Como exemplo
na industria de alimentos pode-se citar a produgio em po de leite e ovos, bebidas
(café, cha e sucos), compostos aromatizantes, carnes, proteinas de fontes
vegetais, frutas e vegetais, carboidratos (produtos de milho, gluten de trigo e

produtos agucarados).

Em geral, a secagem por atomizagdo é particularmente vantajosa sobre as
demais técnicas devido ao seu baixo custo operacional, curto tempo de residéncia
do material na cAmara de secagem (altas temperaturas combinadas com curto

tempo), onde os danos térmicos causados ao produto sao minimizados.

Pos obtidos de sucos de frutas concentrados, com ou sem polpa,
representam um mercado interessante. Esta forma fisica proporciona um produto
estavel, natural ¢ facilmente reconstituido, o qual pode ser usado para dar cor e
sabor aos produtos alimenticios ou farmacéuticos, além do conteudo nutricional

(BHANDARI et al., 1993).
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O estudo do fruto acerola (Malpighia punicifolia L.), suas diversas
formas de processamento € armazenagem tem sido realizado a varios anos, este
interesse ¢ devido principalmente ao seu alto teor de vitamina C. Entretanto, nao

se tem conhecimento da sua secagem por atomizagao.

1.1.1 - Objetivo geral

O principal objetivo desta pesquisa € obter, a partir do suco de acerola,
um produto desidratado, em forma de po, com baixo teor de umidade ¢ que
preserve a qualidade original do produto ¢ caracterizar sob alguns aspectos a

matéria-prima e o produto final assim obtido.

1.1.1.1 - Objetivos especificos

Determinar a viscosidade das suspensdes e sua influéncia na morfologia

das particulas.

Levantamento das isotermas de adsor¢io de umidade do po de acerola em

trés temperaturas, utilizando o método gravimétrico estatico.
Estudar a estabilidade do po de acerola em embalagem flexivel plastica.

Analisar instrumentalmente as alteragdes de cor do po de acerola durante

a armazenagem.



Introducdo Capitulo |

1.2 - REVISAO BIBLIOGRAFICA

1.2.1 - A acerola

A acerola, também conhecida como cereja das Antilhas, € largamente
cultivada no oeste das Indias e partes da América do Sul. E nutricionalmente rica,

possuindo um alto conteudo de 4cido ascorbico.

A fruta da aceroleira pesa aproximadamente 4 gramas, a cor varia de
verde suave, quando a fruta esta imatura, para amarelo-alaranjado, ou vermelho
escuro brilhante dependendo do estadio de maturidade, variedade da acerola,
condi¢des do solo e tipo de fertilizante usado, e aproximadamente 80% do peso
da fruta é comestivel (ASENJO & MOSCOSO, 1950). Os frutos, quando
maduros, deterioram rapidamente, sdo delicados € qualquer atrito provoca a

ruptura da pelicula e a polpa deteriora rapidamente.

Existem muitas variedades de acerola, geralmente classificadas em doces
e azedas, de acordo com o sabor da fruta. As azedas possuem maior
concentracdo de acido ascorbico. No Brasil as variedades ainda nao foram

padronizadas, por isso existe grande desuniformidade nos plantios.

De acordo com ARAUJO & MINAMI (1994), o Brasil é o maior
produtor e consumidor de acerola do mundo. A regido sudeste brasileira consome
entre 5 e 6 mil toneladas de frutos por ano, seguida do mercado japonés e
europeu, com cerca de 2,5 mil toneladas cada um, além da perspectiva do

mercado norte-americano. Os autores sugeriram o uso do acido ascorbico natural
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na complementagdo, enriquecimento e conservagdo da alimentagdo mfantil pré-
processada. Ressaltaram também a importéncia da vitamina C como antioxidante,
na preservagdo de frutos secos e congelados. Juntamente com acido citrico ¢
efetivo na prevengdo do escurecimento que ocorre durante a desidratagdo ¢
congelamento de muitos frutos, como abacaxi, mamao, pitanga, maracuja, péra e
macd. Devido a natureza perecivel do fruto, ndo se acredita no valor da

comercializa¢do da fruta fresca no mercado.

Os japoneses comercializam um tipo de suco claro de acerola com o
argumento de “vitaminas naturais”. Os alemaes, principais consumidores
europeus, compram o fruto como ingrediente para adicionar as marmeladas ¢
geléias, vendidos nas lojas de produtos dietéticos. Os franceses, tem enriquecido

sucos de laranja e iogurtes, inseridos no filio de “produtos para a saude”

(BENSIMON, 1991).

Pequenas quantidades adicionadas aos sucos de frutas com baixa
concentragdo de acido ascorbico (proporgdo 1: 9) poderao produzir misturas com
conteado de acido ascorbico bem acima da média do suco de laranja,
enriquecendo os alimentos sem ter que recorrer ao uso de produtos sintéticos

(ASENJO & MOSCOSO, 1950).

A acerola pode ser utilizada para fabricagdo de sucos (integral,
concentrado e liofilizado), refrigerantes, bombons, gomas de mascar, geléias,

capsulas, néctares, compotas € outros.

Na Tabela 1.1 sio encontrados os valores de concentragdo de acido

ascorbico em algumas frutas.
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Tabela 1.1 - Concentragio de acido ascorbico em algumas frutas.

Frutas Ac. ascorbico Frutas Ac. ascorbico
(mg/100 g) (mg/100 g)
Abacate 15,0 Limao 23 -60
Abacaxi 27,2 Maca 59-80
Acerola 1.000 - 4.676 Manga 7,0 - 147
Amora 210,0 Mamio 36 - 109
Banana 10,0 Melio 12,5 - 58,7
Camu-camu 2.950 Melancia 9.0
Cabeludinha 706 -2.417 Morango 41 - 81
Caju 147 - 548 Péssego 18,7 - 26,8
Laranja doce 37-80 Tangerina 15-56

Fonte: Adaptada de ARAUJO & MINAMI, 1994, COUCEIRO, 1985; FRANCO, 1992;
ANDRADE et al., 1991.

A acerola ¢ preferida como fonte de vitamina C, pois apenas 50% da
vitamina C sintética consegue ser absorvida pelo organismo, enquanto que 100%

da natural ¢ absorvida (ARAUJO & MINAMI, 1994).

ITOO et al. (1990) quando compararam a concentragao de acido
ascorbico da acerola, colhida em trés diferentes regides do Japdo, com trés
diferentes niveis de maturagdo, verificaram que as frutas meio-maduras
continham concentragdo de acido ascorbico muito alta (3200 mg/ 100 g), a qual

decresce com a maturagdo da fruta.
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1.2.2 - Secagem

Para a secagem de suco de frutas tem-se que considerar a composi¢ao
inicial, 0 processamento e a utilizagdo final do p6. A escolha da técnica de
secagem ¢ aditivos também estdo ligados a fatores econdmicos: a liofilizagdo ¢
mais dispendiosa; a secagem em esteira a vacuo tem prego comparavel a secagem
por atomizagdo ¢ representa uma op¢do para secar produtos com alta
concentragdo de solidos - 60% comparado com 30-40% usados na atomizagao

classica (MALTINI et al., 1986).

O método de secagem de liquidos deve ser selecionado com base nas
propriedades fisicas e quimicas do alimento para obter-se po de alta qualidade

(FURUTA et al., 1994).

1.2.2.1 - Secagem por atomizagao

A secagem por atomizagdo é por definigdo a transformagao do material no
estado liquido para o solido sob forma de po, através da dispersdo de goticulas do
material, contatando com ar aquecido dentro da camara. O material a ser seco
pode estar sob forma de solugdo, suspensdo ou pasta ¢ 0 resultado sera, particulas
isoladas, granulos ou aglomerados; estas formas dependem das propriedades
fisicas e quimicas do material, do projeto ¢ operagao do secador (MASTERS,
1972).

A qualidade dos produtos obtidos por atomiza¢do depende das
caracteristicas do atomizador e da transferéncia de calor ¢ massa entre o ar

aquecido e as goticulas na cdmara de secagem. O liquido ¢ dispersado, através de



Introducdo Capitulo 1

alta pressdo ou forga centrifuga, para aumentar sua area superficial e expor as
goticulas de pequeno didmetro ao ar de secagem a altas temperaturas. Este
liquido atomizado geralmente tem didmetro de 10-200 um e o tempo de secagem
é de 5-30 segundos, sendo muito menor do que em outros sistemas de secagem
tais como tambor rotativo, bandeja e secador rotativo. Quando o material a ser
seco contém grande quantidade de agua (por exemplo, 50-60% base umida), a
temperatura das goticulas durante a secagem ndo excede 60-70°C (FURUTA et
al., 1994).

A dispersio das goticulas na corrente do ar de secagem, constitui um dos
processos mais importantes utilizados para secar alimentos sob as formas
anteriormente descritas, incluindo produtos lacteos, sucos de frutas e extratos de
cha e café. Devido a elevada relagdo superficie/massa ¢ a alta temperatura de
secagem, conseguem-se tempos de secagem muito curtos; o produto assim obtido
¢ um po, que deve reunir caracteristicas como facilidade de reconstituigao,

degradagdo minima dos constituintes e sabor agradavel (SCHWARTZ, 1989).

Segundo BHANDARI et al. (1993) poucas técnicas de secagem sdo
adequadas para a produgdo de pés de sucos de frutas sem aditivos.
Provavelmente apenas o suco de tomate sem aditivos € seco por atomizagao,
usando baixa temperatura e atomizadores especiais. Para muitos outros frutos, a
secagem por atomizagdo requer a adigdo de dispositivos especiais na camara do
secador (paredes resfriadas, ar secundario de resfriamento e varredura). As
temperaturas de entrada e saida do ar sdo geralmente as principais variaveis que
controlam a umidade no po. Com sucos de frutas, a natureza e a concentragdo de
solidos no suco e o tipo de aditivo tém que ser também considerados. Os autores

salientaram que a presenga de substincias acidas em materiais a Serem Secos
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parece ser um parametro a considerar. Por exemplo suco de laranja ou soro de
leite acido sdo mais dificeis de secar do que 0 mesmo material com menor acidez.
Os autores ao estudarem a secagem por atomizagao verificaram que o suco de
damasco, o qual possui acidez menor do que 0 suco de framboesa necessita de

menor concentragio de aditivo.

Sabe-se que durante este processo, de acordo com as condigdes de
operagdo e caracteristicas do produto, pode-se ter perda de aromas. A
concentragdo de solidos, a viscosidade ¢ a composi¢do quimica do material
liquido utilizado, tem influéncia significativa no resultado obtido no processo de

secagem (SCHWARTZ, 1989).

Uma das qualidades mais importantes do po6 obtido dos extratos de café e

cha e de sucos de frutas € o aroma retido.

Os acidos tartarico, citrico e malico com concentragoes superiores a 10%
do total de matéria seca causam dificuldades na reconstituicdio do po

(SENOUSSI, 1991).

1.2.2.2 - Concentragio na alimentagdo do secador

Na secagem por atomizagao, usualmente o liquido é concentrado, para
aumentar a concentragdo de solidos para 20-50%, antes da secagem. Mas em
alguns alimentos concentrados 0 valor da viscosidade pode aumentar
exponencialmente dificultando a atomizagdo. Em liquidos altamente VISCOSOS O

tamanho das goticulas aumenta, podendo ocorrer adesdo das particulas Gmidas
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nas paredes da cAmara devido a parede ficar a altas temperaturas (FURUTA et

al., 1994).

A viscosidade do liquido esta relacionada com a concentragdo inicial de
solidos, que tem influéncia sobre a qualidade final do po, em especial a retengdo
de aromas. O aumento da concentragio de solidos dissolvidos com a
incorporagdo de maltodextrina traduz-se em diminui¢do da difusdo dos volateis
para o ar de secagem. A formagdo de pelicula seca em torno da goticula ¢ tanto
mais rapida quanto maior a concentra¢do de solidos dissolvidos. Devido ao alto
coeficiente de transferéncia de massa, que tem lugar durante o processo, a capa
seria formada instantaneamente. A difusdo dos componentes volateis através

dessa capa seca externa é muito baixa, contribuindo, portanto, para a retengao

dos volateis (SCHWARTZ, 1989).

A viscosidade ¢ um fator limitante para a selegdo do processo de
atomizagdo. No caso de liquidos de alta consisténcia ou pastas, 0 sistema de
atomizagdo por disco é o mais adequado para dispersar o liquido na camara de

secagem. A viscosidade determina o mecanismo de formagdo das gotas e o

tamanho destas (SCHWARTZ et al., 1984).

ALEXANDER & KING (1985) estudando o efeito da concentragdo da
lactose na secagem, verificaram que nas solugdes de agucar de baixo peso
molecular existe uma tendéncia pequena ou nenhuma para desenvolver dobras na
superficie das particulas. O aumento na concentragao de solidos do leite
desnatado mostrou um decréscimo aparente na largura e profundidade média das

dobras superficiais.

10



Introducdo Capitulo 1

1.2.3 - Microencapsulagdo

A microencapsulagio ¢ um processo fisico de envolvimento de particulas
solidas, de goticulas de liquido ou de gases com uma membrana fina de
revestimento (material de parede), que serve para proteger o material ativo de
fatores que possam causar deterioragdo ou para estabilizar e permitir a liberagdo
controlada de componentes do nicleo sob determinadas condigOes
(ROSENBERG et al., 1990). Por exemplo materiais higroscopicos podem ser
protegidos da umidade e a estabilidade de produtos volateis ou sensiveis ao calor,

luz e oxidagdio podem ser mantidos (SHAHIDI & HAN, 1993).

A microencapsulagdo pode reter os volateis € o aroma de componentes
dos produtos alimenticios. A escolha da técnica de microencapsulagdo a ser
empregada depende das propriedades fisicas e quimicas do material a ser
encapsulado, tamanho desejado das microcapsulas, tipo de aplicagdo e
mecanismo de liberagiio dos componentes do material ativo (JACKSON & LEE,

1991).

A utilidade geral da microencapsulagdo ¢ a de manusear liquidos como
solidos, separar componentes numa mistura de solidos, reduzir a volatilidade do
material, proporcionar protegdo do ambiente aos componentes do nucleo, alterar
as propriedades da superficie, controlar a liberagdo dos componentes, reduzir a
volatilidade ou inflamabilidade de liquidos, e mascarar o sabor amargo de alguns

compostos (BAKAN, 1978).

11
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O processo para a microencapsulagdo de componentes alimenticios
envolve inicialmente a mistura do material ativo ¢ do material de parede através

de meios mecanicos (TODD, 1970).

Os processos de microencapsulagdo incluem a secagem por atomizagdo,
extrusdo, recobrimento em leito fluidizado, secagem com resfriamento, co-
cristalizagdo e extrusio centrifuga. Os processos de microencapsulagdo
envolvendo técnicas fisicas e quimicas sdo coacervagdo, envolvimento com
lipossomas e encapsulagdo molecular. A polimerizagao interfacial ¢ um método
quimico para envolvimento de componentes de materiais alimenticios (KONDO,

1989).

Varios produtos alimenticios tém sido encapsulados, entre os quais
acidos, bases, amimoacidos, corantes, enzimas, miCroorganismos, aromas,

gorduras, oleos, vitaminas, minerais ¢ adogantes.

A encapsulagio através da secagem por atomizagdo ¢ um dos melhores
métodos conhecidos e econdmicos de obter microencapsulados a partir de
solugdes, emulsdes e suspensdes. Nesse método um gas, liquido ou solido ¢
uniformemente aprisionado dentro de uma matriz de recobrimento (KING et al.,

1976).

De acordo com DZIEZAK (1988), a encapsulagdo através da secagem

por atomizagdo é a técnica mais utilizada na industria alimenticia.

12
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1.2.3.1 - Microcapsulas

As microcapsulas com didmetro variando de 5 a 5000p, podem ser
esféricas, oblongas ou de forma irregular, monoliticas ou agregadas, e podem ter

paredes simples ou multiplas (BALASSA & FANGER, 1971; SPARKS, 1985).

O uso de microcapsulas em alimentos representa geralmente um
componente para ser usado em misturas. Existem muitos tipos de substancias
microencapsuladas usadas como aditivos  alimenticios, alguns no
desenvolvimento ¢ produgiio de aromas artificiais ou naturais e especiarias. O uso
de microcapsulas pode melhorar ou alterar as propriedades sensoriais,
nutricionais e aparéncia dos alimentos, ¢ também pode ser aplicado como

preservante (VERSIC, 1988).

A escolha do material de parede depende das propriedades fisicas e
quimicas do material ativo, dos processos usados para formar as microcapsulas e
das propriedades desejadas nas microcapsulas. A espessura da parede pode ser
controlada para alterar a permeabilidade e estabilidade das microcapsulas. O
contetido das microcapsulas ¢ liberado através de uma série de métodos, tais
como: mecanicos, por exemplo, através da mastigagdo; fusdo, por exposi¢do ao
calor ou solubilizacdo quando colocados em solventes (JACKSON & LEE,
1991).

A concentragdo do material de parede pode variar de 1 a 70% do peso
das microcéapsulas, mas nas aplicagdes comerciais normalmente varia de 3 a 30%,

o que corresponde a uma espessura da pelicula seca variando de 1-200p,
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dependendo da area superficial do material a ser encapsulado e outras

caracteristicas fisicas do sistema (BAKAN, 1973).

1.2.3.1.1 - Caracterizagio das microcapsulas

A caracterizagdo das microcapsulas pode ser efetuada através de meios
quimicos, fisicos, fisico-quimicos ¢ sensoriais. A estrutura das microcapsulas
pode ser observada dirctamente através de varias técnicas (microscopia
eletronica, absor¢do ultra-sonica, ressonancia magnética nuclear, etc.). Cada

técnica tem suas vantagens e desvantagens.

Através da microscopia eletronica de varredura (MEV) pode-se estudar
os efeitos da composig¢do do material de parede e condigdes de secagem sobre a
estrutura das microcapsulas, observar como o nicleo do material esta organizado
na matriz solida, verificar a existéncia de vazios na microcapsula, € como estas
microestruturas sdo afetadas pela concentragdo de solidos da emulsdo atomizada
e pela temperatura do ar de secagem; também pode ser usada para determinar a
capacidade de encapsulamento de vérios polimeros, através do grau de

integridade e porosidade das microcapsulas (SHAHIDI & HAN, 1993).

ROSENBERG et al. (1985) observaram a superficie das microcapsulas
através do MEV, na qual a maltodextrina (DE 20) foi utilizada como material de
parede para encapsular o metil-lantranilato, e verificaram que as particulas eram

muito porosas, apresentando muitas crateras e fendas.

Uma série de experimentos foram feitos para se estudar o efeito da

composi¢io de alimentos sobre a morfologia superficial da particula e verificou-
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se que existe uma relagdo critica entre componentes de alto e baixo peso
molecular acima da qual as particulas com dobras na superficie podem ser
obtidas e abaixo da qual superficies lisas ocorrem (ALEXANDER & KING,
1985).

1.2.4 - Material de parede

Material de cobertura, também referido como capsula, material de parede
ou membrana, sio representados por uma grande variedade de polimeros naturais

ou peliculas sintéticas (BAKAN, 1978; SPARKS, 1985).

A alta higroscopicidade e termoplasticidade natural dos pos obtidos de
sucos de frutas causam problemas tais como: adesdo nas paredes do secador,
dificuldade de manuseio, endurecimento, etc. Por 1sso, 0 uso de aditivos para
facilitar a secagem e melhorar as propriedades para o transporte ¢ armazenagem

dos pos &, praticamente, inevitavel (BHANDARI et al., 1993).

De acordo com KING et al. (1976) para um material de parede ter

desempenho adequado devera preencher as seguintes condigoes:

- proteger o nucleo ativo da oxidagdo, luz ¢ umidade durante a vida de
prateleira,

- impedir a perda dos componentes volateis €

- ter capacidade para envolver o material ativo, resultando um po6 de
escoamento livre com facilidade de manuseio e incorporagdo dentro de misturas
alimenticias secas.

Para preencher estas condi¢des o material de parede deve ter as seguintes

propriedades:
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- capacidade para estabilizar a emulsdo inicial,

- formagio de pelicula,

- baixa higroscopicidade,

- baixa viscosidade,

- capacidade para liberar o nucleo ativo na reconstitui¢do e

- custo relativamente baixo.

Uma das principais variaveis que influenciam a retengdo dos volateis do
aroma durante a secagem por atomizagdo ¢ o material de parede (BANGS &

REINECCIUS, 1988).

O material de parede geralmente utilizado nos produtos alimenticios sdo
carboidratos (amidos hidrolizados, amidos lipofilicos e exsudato de plantas) ¢
proteinas; podem estar em qualquer estado fisico: liquido, solido, dispersdo em

liquidos ou emulsdes complexas (BAKAN, 1978).

Os que tém como base proteinas apresentam algumas desvantagens: baixa
solubilidade em agua fria e maior custo. Ja os polimeros derivados de
carboidratos podem superar estes atributos negativos. Os amidos simples
hidrolizados tem sido usado extensivamente para produzir microcapsulas de
aromatizantes secos. De baixo custo, funcionais, os amidos dextrinizados
lamentavelmente exibem uma deficiéncia maior: a incapacidade para formar uma
emulsdo aquosa estavel na incorporagdo do aroma. Este defeito tem sido
superado através do desenvolvimento dos amidos lipofilicos (BANGS &

REINECCIUS, 1988).
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Nenhum dos materiais de parede citados apresentam todas as
caracteristicas desejaveis. Isoladamente apresentam vantagens € desvantagens,

sendo geralmente utilizadas misturas dos mesmos.

Tabela 1.2 - Material de parede

Carboidratos: amidos, maltodextrinas, xaropes de milho, dextranas, sacarose ¢

ciclodextrinas

Celuloses: carboximetilcelulose, metilcelulose, etilcelulose, nitrocelulose,

acetilcelulose, celulose acetato-ftalato, celulose acetato- butilato-ftalato

Gomas: goma acacia, agar, alginato de sodio, carragena

Lipidios: ceras, parafina, cera de abelha, diglicerideos, monoglicerideos, oleos e

gorduras

Proteinas: gluten, caseinas, gelatinas, albuminas, hemoglobinas, peptidios

Fonte: SHAHIDI & HAN (1993).

1.2.4.1 - Goma arabica

Goma acacia, comumente chamada goma arabica, ¢ um coldide vegetal
obtido da exsudagdo dos troncos e ramos de uma planta leguminosa da familia

Acacia (THEVENET, 1988).

A goma acacia é um polimero composto principalmente de acido D-
glucurdnico, L-raminose, D-galactose e L-arabinose, com cerca de 5% de
proteina responsavel pela propriedade emulsificante da goma. Uma propriedade
interessante ¢ unica desta goma € sua baixa viscosidade em solugdes aquosas.

Muitas outras gomas produzem solugdes com alta viscosidade em concentragdes
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tdo baixas como 1%. Embora os amidos modificados sejam superiores a goma
acacia na estabilidade da emulsdo, esta serve para produzir emulsées mais ou
menos estaveis. Comparada com a maltodextrina, a goma acdcia da retengdo de
aromas superior durante a secagem. A protegdo contra a oxidagdo dos aromas
através da goma acacia varia de acordo com a sua fonte (SHAHIDI & HAN,
1993).

Embora este polissacarideo tenha sido historicamente usado como o
material de parede preferencial, devido as flutuagdes na sua eficacia e aumento

nos custos, escolhas alternativas tém sido examinadas (KING et al., 1976).

A goma acécia ndo ¢é tdo eficaz quanto a mistura amido modificado/solido

de xarope de milho e inferior as misturas das gomas West African

(REINECCIUS, 1991).

Nas indastrias de aromas as gomas arabicas sdo usadas como
estabilizantes e emulsificantes para preparar concentrados para bebidas e como
agente de encapsulagio para produzir aromas sob forma de p6, garantindo efetiva
protegdo contra oxidagdo, hidrolise e outras reagdes quimicas induzidas pela
temperatura, pH, etc. As vantagens da goma ardbica com relagdo as suas
propriedades fisicas sdo: alta solubilidade em agua (acima de 50%), estabilidade
em acidez média (pH > 3), adesividade ¢ formagdo de pelicula (THEVENET,
1988).
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1.2.4.2 - Maltodextrinas

O FDA (Food and Drug Administration) estabelece a formula da
maltodextrina ((CsH;z Os), H2O) como um polimero sacarideo nutritivo ndo doce
que consiste de unidades D-glicose ligadas principalmente a cadeias o 1-4,
apresenta-se em forma de p6 branco ou solugdo concentrada e ¢ produzido pela
hidrélise parcial do amido de milho com acidos e/ou enzimas. E definido pela
dextrose equivalente (DE), que é a medida do grau de hidrolise da molécula de

amido. Depois da hidrolise o material € filtrado para remover msoluveis e seco

(KENYON & ANDERSON, 1988).

Quando o amido hidrolizado tem dextrose equivalente (DE) com um valor
menor do que 20, é chamado de maltodextrina. Se a DE ¢ igual ou maior do que
20, é chamado de sélido de xarope de milho. Estes dois derivados aumentam a

viscosidade da emulsdo com alta concentragéo de solidos (REINECCIUS, 1991).

De acordo com KENYON & ANDERSON (1988) as propriedades

funcionais da maltodextrina sdo:

Estabilizacdo da emulsio - Maltodextrinas ¢ solidos de xarope de milho ndo tém
uma capacidade emulsificante (propriedades lipofilicas e hidrofilicas), por 1SSO
sdo usualmente combinados com outros materiais emulsificantes, tais como a
goma ardbica ou amidos especialmente modificados para obter a necessaria
estabilidade da emulsdo. A concentragdo do agente emulsificante variard em
fungdo de sua capacidade emulsificante, da concentragdo de material ativo a ser

encapsulado, do processo de produgdo usado e da estabilidade desejada.
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Propriedade de formacio de pelicula - Na encapsulagido a qualidade do
produto final é afetada pela capacidade do material de parede formar pelicula em

torno do material ativo e de sua capacidade para protege-lo.

Higroscopicidade - Maltodextrinas com DE baixo ndo sdo muito higroscopicos,
mas o custo é maior;, materiais encapsulados com estes produtos ddo pos com

escoamento livre. A higroscopicidade aumenta com o aumento da DE.

Viscosidade - A viscosidade e a solubilidade podem ser as duas mais importantes
caracteristicas de um material encapsulante. O aumento dos solidos na
alimentagdo do secador com relagdo constante solidos/produto pode aumentar a
eficiéncia econdmica da operagdo. A viscosidade das solugdes com
maltodextrinas e dos solidos de xarope de milho ¢ baixa e decresce com o

aumento da DE.

Liberacio do aroma - Aromas encapsulados encontram aplicagdo em toda a
industria de alimentos. Maltodextrinas ¢ solidos de xarope de milho tem
excelente solubilidade em agua fria e seu uso no encapsulamento de aromas
proporciona uma rapida liberagdo dos mesmos, principalmente quando aplicados

para bebidas.

Baixo custo - Maltodextrinas e solidos de xarope de milho custam menos do que

quase todos os outros materiais encapsulantes.
Quando a emulsio com maltodextrina € oleo de laranja € seca por

atomizagdo a retengdo dos compostos volateis geralmente varia de 70 a 85%,

dependendo dos parimetros de operagdo do secador. Os solidos de xarope de
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milho tem desempenho menor ¢ o nivel de retengdo mais freqiiente esta entre 65 €
80%. A razdo para a menor retengdo destes dois agentes de encapsulagdo €
freqiientemente citada como a pequena capacidade de formagdo de pelicula. O
material de parede deve formar uma pelicula em tormno das goticulas €
efetivamente reter o aroma do 6leo durante o processo de secagem enquanto a

agua evapora (REINECCIUS, 1991).

A relagdo maxima suco de fruta/maltodextrina varia de acordo com cada
tipo de suco, pois ¢ fungdo da estrutura quimica dos carboidratos presentes nos
sucos. Em estudos comparativos observaram-se diferentes comportamentos para
diferentes carboidratos: uma propor¢do de no minimo 50% de maltodextrina com
DE 12 foi requerida para secagem de frutose, 35% para glicose ¢ nenhum para

sacarose (BHANDARI et al., 1993).

A maltodextrina é muito usada na microencapsulagdo por ter baixo custo,
baixa higroscopicidade e ser muito estavel quando possui alta dextrose
equivalente (DE), garantindo um tempo longo de armazenagem sem necessidade
da adigio de antioxidantes. Mas possui desvantagens tais CcOmo: pobre
capacidade para formar filme e pobre retengdo dos volateis (ANANDARAMAN
& REINECCIUS, 1986).

REINECCIUS (1991) avaliou combinagdes de maltodextrina € goma
arabica e verificou que misturas contendo 60% de maltodextrina e 40% de goma
arabica podem ser usadas para encapsular aromas e oferecer excelente
estabilidade contra a oxidagdo. Esse tipo de mistura, além de oferecer um custo

menor, possui as propriedades desejaveis da goma arabica.
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1.2.4.3 - Capsul

De acordo com REINECCIUS (1991), o amido hidrolizado ndo oferece
propriedade emulsificante, para tal deve conter os grupamentos lipofilicos e
hidrofilicos, mas o amido é apenas hidrofilico. Diante deste fato foram realizadas
pesquisas para modificar quimicamente os amidos incorporando um componente

lipofilico.

A National Starch e a Chemical Corporation trabalharam durante anos
com amidos modificados para substituir a goma arabica, mas a principal inovagao
veio da National Starch quando reagiu o amido polimérico com um grupamento
lipofilico. O amido modificado resultante desta pesquisa, denominado
comercialmente Capsul, tem excelente propriedade emulsificante, para os dleos
citricos, Oleos vegetais ¢ uma grande variedade de misturas com aromatizantes,

estabilizando-as para uma secagem eficiente por atomizagio (KING et al., 1976).

O amido modificado proporciona excelente retengdo de componentes
volateis durante a secagem por atomizagdo e pode ser usado com alta
concentragdo de solidos; a solugdo é substancialmente menos viscosa do que a da
goma arabica e desta forma pode ser usado em concentragdes maiores de soélidos
no alimento. O uso da goma arabica é geralmente limitado em cerca de 35% da
concentracdo de solidos do alimento, enquanto que os amidos modificados
podem tipicamente ser usados em concentragdes de aproximadamente 50%

(REINECCIUS, 1991).

O Capsul tem capacidade para formar mistura com baixa consisténcia, € a

unido, aglomeragdo e localizagdo na superficie (formando pelicula) da fase
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insoliivel em agua, antes da secagem, serdo evitadas. A maior estabilizagdo da
mistura ¢ a formagido de crosta na secagem sdo as propriedades particularmente
vantajosas do Capsul na maximizag¢do de componentes do nucleo e minimizagao

deste na superficie, durante a secagem por atomizagio (KING et al., 1976).

O principal defeito do amido modificado ¢ a falta de prote¢do contra a

oxida¢do durante a armazenagem.
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1.3 - MATERIAL E METODOS

1.3.1 - Matéria-prima

Foram utilizados como matérias-primas para compor as formulagdes a
serem secas o suco de acerola comercial (Dafruta), maltodextrina com DE 20

(MOR-REX® 1920 - Refinagdes Milho Brasil Ltda.) e goma arabica em po6 pura
(Synth).

1.3.2 - Formulagdes

Testes preliminares foram realizados para definir o suco de acerola,
material de parede e temperaturas a serem utilizadas. Testes usando suco de
acerola concentrado foram realizados sem sucesso, também estudou-se
combinagdes de temperatura na entrada e saida da camara de secador.
Formulagdes incorporando capsul foram elaboradas, mas analise sensorial
preliminar desaprovou o uso deste material de parede, pois alterou o sabor e

aroma.

Baseado nos resultados dos testes preliminares trés formulagdes foram
elaboradas variando-se as concentragdes dos materiais encapsulantes. Na Tabela
1.3 encontram-se as concentragdes do suco de acerola e materiais de parede
(maltodextrina e goma arabica) utilizadas para compor as suspensoes €

conseqiientemente a obtengio das microcapsulas.

1.3.3 - Preparo das suspensoes
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As suspensdes foram preparadas através da homogeneizagdo dos
componentes até completa dissolugdo do material de parede utilizando-se um

agitador mecanico (Fisaton-80W) na velocidade maxima.

Tabela 1.3 - Formulagdes utilizadas para o estudo da matéria-prima ¢ produgao
do suco de acerola em po.

Formulagdo Concentragio (%)
(n°) Suco de acerola Maltodextrina Goma arabica
1 80,0 15,0 5,0
2 82,5 15,0 2.5
3 90,0 7,5 2,5

1.3.4 - Processamento

Na Figura 1.1 é mostrado o fluxograma das operagdes utilizadas no
processamento.

Agentes Suco de :Amostras parg
encapsulantes acerola ' caracterizacio

\/ """""""""""""

Preparagio da suspensio

v

Homogeneiza¢do |........................ » Amostras para :
. caracterizagdo
v
Obtengio dosucode acerola | ... ... ......... » Amostras para
em po  caracterizacio

Figura 1.1 - Fluxograma das etapas realizadas para obten¢do do suco de acerola
em po.
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1.3.5 - Secagem

As secagens das formulagdes foram realizadas usando o secador por
atomizagio (NIRO-ATOMIZER) esquematizado na Figura 1.2. Este secador
consiste de uma parte superior cilindrica com didmetro de 1.320 mm e altura de
1.000 mm; uma parte inferior tronco cdnica com altura de 820 mm, diametro
inferior de 300 mm e angulo de 60°. Foi utilizado disco rotativo a uma rotag¢ao de

20.000 rpm e temperaturas do ar de secagem de 220°C e 90°C, na entrada e saida

do equipamento, respectivamente.

dispersor de ar

exaustor de ar A

/atomizador

- - __l
aquecedor f’?

de ar \\}Q\'

, o0
’ H
\” = -
NS
filtro U ‘{wmfi
tanque ventilador \ / L/ ciclone
alimentador ‘i !
Vo
v
|
\J
bomba L.
filtro
\j v
produto
obtido

Figura 1.2 - Diagrama esquematico de um secador por atomizagdo com disco
centrifugo (MASTERS, 1972)
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1.3.6 - Caracterizagdo do suco de acerola (matéria-prima)

13.6.1 -pH

O pH foi determinado por meio de um potencidmetro (TE-902
DIGIMED), previamente calibrado com solugdes de pH 7,0 € 4,0, de acordo com

a temperatura dos padrdes ¢ amostras.

1.3.6.2 - Solidos soluveis (°Brix)

O °Brix foi determinado através da leitura direta no refratdbmetro tipo

Abbe.

1.3.6.3 - Acido ascorbico

Segundo o método n° 43.065 da A.O.A.C. (1984) modificado por

BENASSI (1990), onde substitui-se o acido metafosforico por acido oxalico.

1 3.6.4 - Umidade e Solidos totais

Método n° 13.6.4 do INSTITUTO ADOLFO LUTZ (LARA et al., 1976).

Os resultados foram expressos em porcentagem (p/p).

1.3.6.5 - Acidez total titulavel

Método n° 22.038 da A.O.A.C. (1984). Os resultados foram expressos em

porcentagem de acido malico (v/v).
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1.3.6.6 - Aglicares redutores e ndo redutores

Método descrito pela A.O.A.C. (1984). Os resultados foram expressos

em porcentagem (p/p).

1.3.6.7 - Agucares totais

Soma dos redutores e ndo redutores. O resultado foi expresso em

porcentagem (p/p).

1.3.6.8 - Teor de polpa

O teor de polpa foi determinado em triplicata utilizando uma centrifuga
refrigerada, modelo Spin VI - Incibras, a 20°C durante quinze minutos a 5.000

rpm (REDD et al., 1986). O resultado foi expresso em porcentagem r/p).

1.3.7 - Caracterizagdo da suspensdo

1.3.7.1 - Reologia

Apresentada no Capitulo 2.

1.3.8 - Caracterizagdo do suco de acerola em po

1.3.8.1 - Umidade
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Foi determinada pela desidratagdo da amostra (1-2 g) em estufa a vacuo

(70 £ 1°C) até peso constante.

1.3.8.2 - Acido ascorbico

Foi determinado na amostra reconstituida de acordo com o Método n°
43.065 (A.O.A.C., 1984) modificado por BENASSI (1990), onde substitui-se o

acido metafosforico por acido oxalico.

1.3.8.3 - Morfologia

Apresentada no Capitulo 2.

1.3.8.4 - Isotermas de adsorgao

Apresentada no Capitulo 3.

1.3.8.5 - Armazenamento

Apresentado no Capitulo 4.

1.3.8.6 - Analise instrumental da cor

Apresentada no Capitulo 5.
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1.4 - RESULTADOS E DISCUSSAO

1.4.1 - Caracterizagdo do suco de acerola (matéria-prima)

Quando se trabalha com frutas ou produtos de frutas ¢ esperado encontrar
variagdes na sua composigdo quimica e fisica, pois varios fatores interferem nos
seus valores, tais como: condi¢des climaticas, maturagdo, processamento €

armazenagenml.

Na Tabela 1.4 sdo apresentados os valores médios, obtidos a partir de trés
repeti¢oes, das analises quimicas e fisicas do suco de acerola utilizado neste

trabalho.

Tabela 1.4 - Caracterizagdo do suco de acerola (valores médios).

Suco de acerola

- , , , , s
Solidos solaveis (°Brix) 54
Densidade (kg/m®) 1.022.3
Teor de polpa (%) 64,98
Acgucares totais (%) 2,53
Agucares redutores (%) 1,89
Agucares nio redutores (%) 0,64
Ac. ascorbico (mg/100g de suco) 745,87
Acidez total (%) 1,07
Umidade (% B.U.) 92,9

Sélidos totais (%) 7,1
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Os dados da Tabela 1.4 estdo proximos dos valores encontrados por

diversos autores (MATSUURA, 1994; OLIVA, 1995).

Antes de cada secagem foram determinados os valores médios do acido
ascorbico, a fim de determinar a perda deste elemento durante o processo (Tabela

1.5).

Tabela 1.5 - Valores médios do acido ascorbico do suco de acerola determinados

antes da secagem (¥).

Formulagao Acido ascorbico
(n°) (mg/100 g de suco)
1 721,48 '
2 724,12
3 792,01

(*) média de trés repetigdes.

1.4.2 - Caracterizagdo do suco de acerola em po

Na Tabela 1.6 sdo mostrados os valores médios iniciais da umidade e
4cido ascorbico do pé de acerola produzido das diferentes formulagdes. Também
sdo apresentadas a concentragdo de acerola por cem gramas de po ¢ a
porcentagem de perda de acido ascorbico, devido ao processo de secagem.

Observa-se na Tabela 1.6 que quanto maior a quantidade de matenal de
parede incorporado as formulagdes, menor € a umidade do po produzido. Este
tipo de comportamento era esperado uma vez que com O aumento da

concentragio de solidos, a umidade inicial da suspensio ¢ menor e
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consequentemente a umidade no p6 também sera menor. Com relagdo ao acido
ascorbico verifica-se que, numericamente, quanto maior a quantidade de material
de parede menor a quantidade de acido ascorbico, mas a relagdo entre a
quantidade de acido ascorbico em 100 gramas de p6 e a concentragdo de acerola
sio equivalentes. Entdo, baseado nos valores de perda de acido ascorbico
observa-se que quanto maior a quantidade de material de parede incorporado as

formulagdes maior a protegio dada ao material ativo.

Tabela 1.6 - Caracterizagdo inicial do pd de acerola para as diferentes

formulagdes.

Formulagdo Umidade Acido ascorbico Concentragdo de Perda de acido

(n°) (% B.U.) (mg/100 g de po) acerola ascorbico
(/100 g de pd) (%)
1 2,51 2.207 22,12 1,82
2 3,13 2.480 25,09 3,09

3 7,00 4.136 38,99 4,90
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Influéncia da viscosidade das suspensdes na morfol. do particulado __ Capitulo 2

2.1 - INTRODUCAO

Varios pesquisadores microencapsularam diversos materiais, como Oleo
essencial de laranja com solugdo de maltodextrina, verificando a importancia da
viscosidade da emulsdo e solugdo na formagdo das goticulas e morfologia das

particulas (CHUMPITAZ, 1995; RE & HIGA, 1995; ASCHERI, 1997).

As microcapsulas com didmetro variando de 5 a 5000u, podem ser
esféricas, oblongas ou de forma irregular, monoliticas ou agregadas, e podem ter

paredes simples ou multiplas (BALASSA & FANGER, 1971; SPARKS, 1985).

A retengiio dos volateis ¢ a protegdo de um produto microencapsulado
esta relacionado com a porosidade e grau de integridade das microcapsulas e por
sua vez as propriedades de escoamento das microcapsulas estdo ligadas a

estrutura e a morfologia externa das particulas (ROSEMBERG et al., 1985).

A reologia é a ciéncia que estuda a relagdo entre a deformagdo de um
fluido e a forga nele aplicada (VAN WAZER et al., 1963). Segundo CANOVAS
(1996) ¢ o estudo da maneira pela qual certos materiais respondem a uma forga

ou tensdo sobre eles aplicada.

As propriedades reologicas sdo muito importantes na engenharia de
processos de alimentos, sendo essenciais nos projetos de plantas industriais,
envolvendo dimensionamento de bombas, tubulagdes, valvulas, operagdes de
misturas e nos calculos de transferéncia de calor, massa € movimento

(SZCZESNIAK, 1977).
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Sd0 também usadas na caracteriza¢gdo ¢ composi¢do de alimentos, na
analise de mudangas estruturais ocorridas antes, durante e apos o

processamento, bem como no controle de qualidade destes materiais

(CANOVAS, 1996; ESCHER, 1983).

2.1.1 - Objetivo

O objetivo deste capitulo foi determinar a viscosidade das trés diferentes
suspensdes utilizadas nos experimentos e observar a sua influéncia na

morfologia das particulas apos a secagem por atomizagao.
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2.2 - REVISAO DE LITERATURA

O campo da reologia estende-se desde a mecanica de fluidos
newtonianos até a elasticidade de Hooke, ou seja, a regido que compreende este
campo ¢ a deformagdo e o escoamento de todos os materiais pastosos ¢
suspensdes (BIRD et al., 1960). Dentro de uma classificagdo reologica mais

ampla, os fluidos s3o usualmente subdivididos em:

Newtonianos - sio os fluidos que apresentam uma relagdo linear entre a taxa de
deformagio e a tensdo de cisalhamento, ou seja, a viscosidade é constante € a

equagdo matematica que descreve seu comportamento ¢ dada por:

T=1y (2.1)

Onde:
T = Tensio de cisalhamento (N .m™~=Pa)
¥ = Taxa de deformacio (s™)

17 = Viscosidade absoluta (Pa.s)
Nzo-newtonianos - todos os fluidos que niio exibem o comportamento descrito
pela Equagdo 2.1 sdo chamados de ndo-newtonianos. A relagdo entre a taxa de

deformagio e tensdo de cisalhamento pode ndo ser constante, dependendo do

tempo de observagdo ou de forgas de recuperagao elastica.
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Dentre os fatores que afetam as propriedades de escoamento dos fluidos

alimenticios podem ser citados:

- Efeitos quimicos
- Efeitos fisico-quimicos (o pH influencia a viscosidade)

- Efeitos fisicos (temperatura - a viscosidade diminui com o aumento da
temperatura; teor de solidos - o aumento do teor de solidos e diminui¢do da fase
liquida resulta num aumento do valor residual minimo; distribui¢do do tamanho
da particula - se a temperatura e a relagdo solido/liquido s3o mantidas
constantes, pode-se observar que a distribuigdo do tamanho da particula tem

efeito importante nas propriedades de escoamento; umidade).

- Degradagio enzimatica

A viscosidade de materiais fluidos pode ser significativamente afetada
por variaveis como taxa de deformagdo, temperatura, concentragdo, pressao €

tempo de cisalhamento (BARNES et al., 1989).

O efeito da temperatura sobre a viscosidade foi verificado por SAENZ &
COSTELL (1986) ao estudar suco de limdo clarificado, ndo clarificado e
triturado, onde concluiram que a consisténcia e o grau de fluidez destes sucos

diminuem com a temperatura.

SARAVACOS et al. (1970) fizeram medidas em sucos e purés de frutas
na faixa de temperatura de 20 a 70°C. Para suco de maga despectinizado
observaram comportamento newtoniano em todas as concentragoes estudadas e
os valores de viscosidade decrescem consideravelmente a altas temperaturas.

Sucos de magd ndo clarificado e de laranja, passaram de comportamento
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newtoniano para pseudoplastico em concentragdes maiores do que 50 e 20 °Brix,
respectivamente. A temperatura tem menor efeito na viscosidade de sucos nio
clarificados do que em sucos clarificados. A viscosidade aparente de purés de

frutas (fluidos pseudoplasticos) decresceu ligeiramente a altas temperaturas.

A viscosidade de alimentos fluidos aumenta com a concentragdo de

solidos soluveis

2.2.1 - Modelos reologicos

Os modelos reologicos sdo uteis para relacionar propriedades reoldgicas
de um fluido com grandezas praticas como concentragdo, temperatura, pH,

indice de maturagdo, etc. (BEZERRA, 1997).

Numerosas equagdes empiricas ou modelos tém sido propostos para
expressar a relagdo entre a tensio de cisalhamento e a taxa de deformagio. Entre
os modelos existentes o de Casson, Herschel-Bulkley ¢ Mizrahi-Berk
freqiientemente sdo utilizados com sucesso para diversos tipos de sucos e purés.

Na Tabela 2.1 estdo relacionados alguns trabalhos utilizando estes modelos.
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Tabela 2.1 - Referéncias utilizando modelos reologicos de Casson, Herschel-

Bulkley e Mizrahi-Berk.

PRODUTO MODELO R’ REFERENCIA
Suco conc. de laranja 0,97-0,99
Suco conc. de maracuja Casson 0,99 GEHRKE (1996)
Suco conc. de caju 0,99
' Suco conc. de limdo 0,99
- Suco conc. de laranja
Suco conc. de maracuja Herschel-Bulkley 0,99 GEHRKE (1996)
Suco conc. de caju
~ Suco conc. de limdo
Suco conc. de laranja BRANCO (1995)
1 Suco integral de manga Mizrahi-Berk 0,99 BEZERRA (1997)
| Suco integral de abacaxi QUEIROZ et al.
% (1996)

Modelo de Casson (CASSON, 1959)

TI/Z — Koc +KC,Y 12

onde:

¥ = Taxa de deformagio (s™)

T = Tens#o de cisalhamento (N.m'2 = Pa)
2
K. = T.. = Tensio de cisalhamento inicial (N.m‘2 = Pa)

Ki = Viscosidade plastica de Casson (Pa.s")
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Este modelo foi desenvolvido para uma suspensdo de particulas
interagindo em um meio newtoniano. Os dois parametros (Koc € K¢) deste
modelo caracterizam o escoamento da suspensdo. Os parametros podem ser
determinados através de uma regressdo linear da raiz quadrada da tensdo de
cisalhamento em fun¢do da raiz quadrada da taxa de deformagdo. Tem sido
utilizado para estimar a tensdo de cisalhamento inicial de alimentos (VITALI &

RAO, 1984).

Modelo de Herschel-Bulkley (HERSCHEL & BULKLEY, 1926)

T-T,y = Kygv™

onde:

T = Tenséo de cisalhamento (N.m'2 = Pa)

T, = Tensdo de cisalhamento inicial (N.m’2 = Pa)
K,; = Indice de consisténcia (Pa.s")

n, = Indice de comportamento do fluido (adimensional)

¥ = Taxa de deformagdo (s")

Este é o modelo da Lei da Poténcia (Ostwald-de-Waele) incluindo o

termo de tensdo inicial.

De acordo com BRANCO (1995) quando o valor da tensio de
cisalhamento inicial é conhecido o ajuste dessa equagdo podera ser feito através

de regressdo hnear.
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Modelo de Mizrahi-Berk (MIZRAHI & BERK, 1972)

T - Kom = Ky ™

onde:

T = Tens#o de cisalhamento (Pa)

Y = Taxa de deformagdo (s™)

K ,,= Indice de consisténcia (Pa.s")

n,, = Indice de comportamento do fluido (adimensional)

K ;= Raiz quadrada da tensdo inicial (Pa)

Baseado no modelo de uma suspensdo de particulas interagindo em um
solvente pseudoplastico, o modelo de Mizrahi-Berk ¢ uma modificagdo do

modelo de Casson e equivale a este quando n=0,5.
Este modelo representa melhor o comportamento do suco de laranja

concentrado do que os modelos de Casson ou de Herschel-Bulkley (MIZRAHI
& BERK, 1972).
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2.3 - MATERIAL E METODOS

2.3.1 - Formulagdes

Na Tabela 1.1 (Capitulo 1) encontram-se as concentragoes do suco de
acerola e material de parede utilizados para compor as suspensdes €

conseqiientemente a obtengdo das microcapsulas.

2.3.2- Reologia

As medidas reologicas das suspensdes foram realizadas utilizando o
redmetro Haake Rotovisco modelo RV-20, com sistema de cilindros
concéntricos. Os experimentos foram feitos em triplicata a 25°C, utilizando-se

uma amostra nova a cada medida.

As curvas de tensdo de cisalhamento em fungdo da taxa de deformagao

foram ajustadas pelo modelo de CASSON (1959).

Os parametros da Equagdo 3.1 foram obtidos, através da técnica de

regressdo ndo-linear, com o auxilio do software ORIGIN 3.5.
2.3.3 - Morfologia

As particulas das trés formulagdes foram metalizadas com ouro em alto
vacuo (“Sputter Coater SCD 0507- Balzers), levadas ao microscopio eletronico
de varredura (JEOL JSM -T300), observadas e fotografadas utilizando-se uma
aceleragdo de voltagem de 15 kV . O diametro das microcapsulas foi medido

diretamente nas micrografias.
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2.4 - RESULTADOS E DISCUSSAO

2.4.1 - Reologia

Na Figura 2.1 ¢ apresentado o reograma experimental das suspensoes
estudadas. Observa-se que o modelo de Casson se ajusta bem aos dados
experimentais. Os dados da Formulagdo 1 e 2 sdo muito parecidos e se afastam
da Formulagdo 3. Observando-se a concentragdo do material de parede nas
formulagdes, percebe-se que a maltodextrina foi o componente que mais

influenciou no aumento da tensdo de cisalhamento.
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Figura 2.1 - Relagdo entre tensdo de cisalhamento e taxa de deformagdo pelo

modelo de Casson a 25°C.
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Na Tabela 2.2 encontram-se os valores dos pardmetros do modelo de

Casson e 0s pardmetros estatisticos dos ajustes.

Analisando-se a Tabela 2.2 observa-se que para todas as formulagdes os

valores dos coeficientes de regressdo (R?) e correlagdo (R) estdo proximos de

um e os valores da distribui¢do qui quadrado (x?) e soma dos quadrados dos

desvios (SSR) estido proximos de zero indicando desta forma que o modelo de

Casson se ajustou bem aos dados experimentais. Ainda com relagdo a Tabela 2.2

pode-se verificar que os valores dos pardmetros K, R? ¢ R aumentam com 0

aumento da quantidade de material de parede adicionados a formulagdo. Os

erros dos pardmetros estdo proximos de zero e também sdo menores de acordo

com a maior quantidade de material de parede na formulagéo.

Tabela 2.2 - Parametros do modelo de Casson.

Formulagdo Formulagdo Formulagdo
1 2 3
Koe (Pa)"”? 1,41395 1,36274 1,19423
Erro Ko 0,00855 0,00992 0,01006
K. (Pa.s)"? 0,10396 0,10902 0,07127
Erro K, 0,00063 0,00074 0,00075
y> 0,00005 0,00007 0,00007
SSR 0,00072 0,00097 0,001
R’ 0,99948 0,99936 0,99846
R 0,99974 0,99968 0,99923

SSR - soma dos quadrados dos desvios; R? - coeficiente de regressdo; R - coef. de correlagao.

Como as curvas de ajuste tiveram resultados satisfatorios, recomenda-se

o uso do modelo de Casson para predizer o comportamento reologico das
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suspensdes produzidas & base do suco de acerola, pois trata-se de um modelo
simples com apenas dois parametros de facil resolugdo e muito utilizado para

alimentos.

Com base nos valores dos pardmetros encontrados para o modelo de
Casson, verifica-se que a viscosidade aparente diminui com o aumento da taxa
de deformagdo, mostrando o comportamento pseudoplastico das suspensoes
estudadas a temperatura de 25°C. Este comportamento reologico também foi

verificado por MATSUURA (1994) para o suco integral de acerola.

Os valores da viscosidade aparente para as trés formulagdes foram
calculados a partir dos parimetros determinados do modelo de Casson, a uma

taxa de deformagdo de 289 s™' , e encontram-se na Tabela 2.3.

Tabela 2.3 - Valores da viscosidade aparente das suspensdes

Formulagdes Viscosidade aparente
(n°) (mPa.s)
1 35,02
2 35,79
3 20,03

A duplicagio da concentragdo do material de parede (maltodextrina +
goma arabica) da Formulagdo 3 com relagdo a Formulag¢do 1 correspondeu a um
aumento da viscosidade aparente de 75%. RE & HIGA (1995) verificaram que o
aumento da concentracdo da solugio de maltodextrina acarreta um aumento

exponencial da viscosidade aparente.
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2.4.2 - Morfologia

As Figuras 2.2, 2.3 e 2.4, apresentam as micrografias realizadas no

microscopio eletronico de varredura.

Os didgmetros obtidos através das micrografias sdo os seguintes:

Formulacgio 1
2,0 um < didmetro < 48,0 um
Formulacio 2
2,0 um < didmetro < 58,0 um
Formulacio 3
2,0 um < didmetro < 29,4 pm
Nas Figuras 2.2 e 2.3, as microcapsulas apresentam superficie irregular,

enrugamentos, fissuras, depressdes, orificios, crateras ¢ algumas particulas

esféricas.

A variagio na concentragido do material de parede acarretou uma
variagdo correspondente nos valores do didmetro das particulas, onde o valor
maximo deste didmetro para a Formulagio 3 ¢ de 29,4 um, enquanto que para a
Formulagdo 1 ¢ de 48,0 pm, correspondendo a uma diferenga de 63% no valor
do diametro maximo. Este fato pode ser explicado observando-se os valores da
viscosidade aparente das formulagdes na Tabela 2.3, onde se verifica que o

aumento da viscosidade aparente acarretou aumento no didmetro das particulas.
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Pesquisadores, microencapsulando oleo essencial de laranja, eugenol, acetato de
linalil e solugdes aquosas de maltodextrina também obtiveram resultados

semelhantes (SILVA & RE, 1996; CHUMPITAZ, 1995).

A forma das particulas depende de como as goticulas sdo formadas
durante a atomizagdo e como comporta-se a goticula/particula durante a
secagem. De acordo com MASTERS (1972) a desintegragdo do liquido em
goticulas por um disco rotativo é governado pela viscosidade, entre outros
fatores. A viscosidade determina o mecanismo de formagdo das gotas € o seu
tamanho, influenciando significativamente no resultado obtido no processo de
secagem. O aumento da viscosidade através da adi¢do de solidos produz

particulas maiores na atomizagao.

BHANDARI et al. (1992) concluiram que emulsdes muito viscosas
produzem particulas maiores ¢ mais irregulares. Observando-se as particulas da
Formulagdo 1 (Fig. 2.2), verifica-se o mesmo, além de demonstrar menor

tendéncia a aglomeragdo.

Na Figura 2.4 (Formulagdo 3), observa-se que as particulas pequenas
apresentam uma tendéncia a aglomeragdo entre si e ao redor das particulas
maiores. O didmetro maximo encontrado foi inferior as demais formulagdes,
estando de acordo com RE & HIGA (1995), que verificaram que a diminuigéo
da concentragio de maltodextrina produz particulas menores. Analisando ainda a
Figura 2.4 verifica-se que as particulas com enrugamento aparecem numa
quantidade menor do que nas outras formulagdes; o nimero de particulas

esféricas sem enrugamento e pequenas ¢ superior a Formulagdo 1 ¢ Formulagdo

2.
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Nas Figuras 2.2, 2.3 e 2.4, ndo sdo observados poros nas microcapsulas
e, apesar das irregularidades, o namero de particulas com rachaduras € pequeno.
Estas caracteristicas observadas demonstram que o material de parede deve estar

protegendo razoavelmente os volateis € o material ativo.

As irregularidades observadas nas microcapsulas podem ter sido
formadas pelo encolhimento das particulas durante a secagem ¢ resfriamento,
possivelmente resultantes da formagdo de bolhas de vapor no interior das

microcapsulas.

A Formulagdo 3, apesar de apresentar uma quantidade maior de
particulas esféricas, sem enrugamentos, ndo deve prevalecer sobre as demais
formulagdes na hora da escolha, pois a aglomeragdo observada tem um efeito

adverso nas propriedades de escoamento das microcapsulas.
Varios pesquisadores ja haviam concluido sobre a influéncia da

viscosidade aparente na morfologia de microcapsulas, mas nenhum deles

verificou tal importincia a um nivel de viscosidade aparente tdo baixo.
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Figura 2.2 - Microcapsulas da Formulagdo 1 fotografadas no microscopio

eletronico de varredura, aumento 500 x.

Figura 2.3 - Microcapsulas da Formulagao 2 fotografad

as no microscopio

eletronico de varredura. aumento 500 x.
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2.5 - CONCLUSOES

e O diametro das microcapsulas formadas no processo de secagem foi

influenciado pela viscosidade aparente das suspensoes.

e A redugio da viscosidade aparente das suspensdes diminuiu o
tamanho das particulas formadas, aumentou o numero de particulas

esféricas e aumentou a formagio de aglomerados.

e A superficie das microcapsulas ndo possuia poros ou rachaduras que

permitissem a transferéncia de massa para fora das mesmas.

e As concentragdes de material de parede utilizadas nas formulagbes
nio influenciaram no tipo de comportamento reoldgico do suco de

acerola.
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Isotermas de adsorcdo de umidade Capitulo 3

3.1 - INTRODUCAO

A isoterma de sorgdo de umidade constitui uma representagdo grafica da
umidade e a correspondente atividade de agua (ay) de um material dentro de uma
faixa de valores em uma temperatura constante. A a,, caracteriza o estado da agua
nos alimentos, isto é, sua disponibilidade para mudangas fisicas, quimicas e
biologicas, visto que a umidade indica meramente a quantidade desta (GAL,
1975). Pode-se dizer que a atividade de agua exprime o teor de agua livre, isto ¢,
agua fracamente ligada ao substrato. E definida como sendo a relagdo entre
pressdo de vapor de agua em equilibrio sobre o alimento (p) e a pressao de vapor
de agua pura (p,), nas mesmas condigdes de temperatura. Quantitativamente pode
ser representada como sendo proporcional a umidade relativa do ar de equilibrio

(URE) com o alimento como mostra a Equagdo 3.1 (LABUZA, 1968).

(3.1)

As isotermas de sor¢do podem ser de adsorgdo e dessor¢do dependendo
do processo ser de umidificagio ou de secagem, respectivamente. O
conhecimento de isotermas de sor¢do de umidade tem se tomado cada vez mais
importante, proporcionando respostas e discussoes a diversas questdes. Entre as

muitas utilidades da isoterma de sor¢do de umidade em alimentos, pode-se citar:

e na concentragio e desidratagdo de alimentos no que diz respeito ao projeto de
equipamentos e desenvolvimento do processo, uma vez que a maior ou menor
facilidade para retirar gua esta relacionada com a pressdo parcial de vapor

de agua e com a energia de ligagdo agua-alimento;
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* determinagio do valor da monocamada de agua ligada aos alimentos, pois a
retirada de agua do alimento em niveis inferiores aos valores da monocamada
propicia uma série de reagoes quimicas de deterioragdo, além de representar o

ponto de maior dispéndio de energia para a eliminagio desta agua;

* projetos de embalagens permeaveis apropriadas a melhor conservagio do
alimento, pois os diferentes niveis de atividade de agua dependem do teor de
umidade, que delimita as transformagdes fisicas e quimicas e proliferacio de

MiCrorganismos;

¢ predi¢do e controle da qualidade, estabilidade e vida-de-prateleira, pois tendo
conhecimento da isoterma de adsor¢do de umidade ¢é possivel estabelecer o

teor de umidade;

® estimar o tempo de secagem,

* claboragio de produtos constituidos de misturas de diferentes materiais, como
bala recheada e sopa desidratada, uma vez que ha uma migrag¢io de umidade
de um componente para outro até que o equilibrio seja atingido e definir a

porcentagem de umidade da mistura;

* ¢ determinar o conteudo de umidade minimo que pode ser teoricamente
removido do material pelo agente de secagem em dadas condig¢des

(STRUMILLO & KUDRA, 1986; TEIXEIRA NETO, 1987).
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3.1.1 - Objetivo

O objetivo deste capitulo é o levantamento das isotermas de adsorgdo de
agua do suco de acerola microencapsulado, em trés diferentes temperaturas,
utilizando o método gravimétrico estatico com solugdes saturadas de sais e
ajustar os modelos de Anderson, BET modificado, GAB ¢ Oswin aos dados
experimentais. Foram utilizadas amostras de acerola em po, obtidas através da

secagem por atomizag¢do de suco comercial.

55



Isotermas de adsorcdo de umidade Capitulo 3

3.2 - REVISAO DE LITERATURA

3.2.1 - Isotermas de sor¢do de agua

BRUNAUER et al. (1940) (citado por RIZVI, 1986), classificaram as

isotermas de adsor¢do em cinco tipos gerais (Fig. 3.1):

- o tipo I € o Langmuir,
- o tipo II € o sigmoide e

- 0s outros trés tipos nao possuem nenhum nome especial.

As isotermas de sor¢do de umidade de muitos alimentos sdao nao-lineares,
geralmente apresentam forma sigmoide, e tem sido classificadas como isotermas
do tipo II. Alimentos ricos em componentes soluveis, agucares, arroz, café e
acido citrico cristalino geralmente sdo do tipo I1I (JAAFAR & MICHALOWSKI,
1990). As isotermas do tipo I, IV ¢ V ndo apresentam interesse maior no caso de

alimentos.

TR

(1)

» —

(mn
()

0 1.0 0 1.0
aw aw

Figura 3.1 - Os cinco tipos de isotermas de adsor¢ao, BRUNAUER et al.
(1940) (citado por RIZVI, 1986).
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GAL (1975) ao revisar a literatura fez uma classificagdo das técnicas para
medigdo das isotermas de sorgdo de materiais solidos de toda espécie (Quadro
3.1). As isotermas de sorgdo podem ser determinadas de acordo com dois
principios basicos: o gravimétrico € 0 manométrico ou higrométrico. Contudo, a
adi¢do de um terceiro grupo suplementar se faz necessario para acomodar
métodos especiais aplicaveis sob condig¢des extremas (alta atividade de agua), os

quais usualmente ndo se ajustam com a classificagio dos outros dois grupos.

O principio do método gravimétrico ¢ a determinagdo de variagdes no

peso das amostras em equilibrio com diferentes pressdes de vapor d’agua.

Numerosos laboratorios tem usado o método gravimétrico estatico por ser
a técnica mais simples, embora mais demorada. A umidade de equilibrio entre o
produto e a atmosfera circundante ¢ atingida sem movimentagdo do ar. No
método dinamico o ar ou o produto é movimentado até que o equilibrio seja

atingido.
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Quadro 3.1 - Métodos para determinagio das isotermas de sor¢ao

| A. Métodos gravimétricos

A_1. Métodos com registro continuo de mudangas no peso
(a) Sistemas a vacuo
(b) Sistemas dinamicos
A.2. Métodos com registro descontinuo de mudangas no peso

(a) Sistemas estaticos

(b) Sistemas dindmicos

(c) Sistemas a vacuo

. B. Métodos manométricos e higrométricos

B.1. Métodos manométricos

B.2. Métodos higrométricos

C. Métodos especiais

Fonte: GAL (1981)

Existe um grande nimero de modelos matematicos disponiveis na
literatura para descrigio das isotermas de sorgio de agua em alimentos. A
escolha de um modelo de sorgdo depende do objetivo do seu uso, segundo
LABUZA (1968) no caso da estimativa do tempo de secagem ou vida-de-
prateleira de alimentos secos embalados, o modelo deve ajustar-se tao
rigorosamente quanto possivel aos dados experimentais; outro fator importante na
sele¢do de um modelo € 0 namero de parametros, o qual pode aumentar o seu uso

nos calculos de engenharia.

GAB - A equagio de Guggenheim-Anderson-de Boer (GAB) ¢ uma equagio com
trés parAmetros, derivada independentemente por Guggenheim (1966), Anderson

(1946) e de Boer (1953), tem sido sugerida como o modelo de sorgao mais
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versatil encontrado na literatura. E considerado uma extensdo do modelo de BET,
levando em conta as propriedades modificadas na regido multicamada (SCHAR

& RUEGG, 1985).

As principais vantagens do modelo GAB sdo segundo VAN DEN BERG
(1984), (citado por RIZVI, 1986):

- Fundamentagéo tedrica;

- Descri¢io do comportamento da sor¢do de agua da maioria dos
alimentos na faixa de 0 < a, <0,9;

- Simplicidade de um modelo matematico com apenas trés parametros,
sendo muito aplicado para calculos de engenharia;

- Parametros com significado fisico em termos do processo de sorgdo,
capaz de descrever alguns efeitos da temperatura sobre as isotermas por meio da

equagdo de Arrhenius.

WEISSER (1985) observou que a equagdo de GAB com seu parametro
dependente da temperatura foi adequado para descrever o efeito da temperatura
sobre o comportamento de sorgdo de varios componentes alimenticios (pectina de
magd, proteina de soja e caseinato de sodio) na faixa de temperatura de 25 a
80°C. LABUZA et al. (1985) aplicaram a equagdo de GAB para determinagdo
das isotermas de sor¢io de umidade para farinha de peixe na faixa de

0,1<a,<0,9, em temperaturas de 25 a 65°C obtendo excelente ajuste.

BET modificada - A equagdo BET modificada tem uma forma matematica
similar a da equagio de GAB, diferencas distintas nestas equagdes sao
observadas na regido de alta atividade de agua. Esta equagdo de sorgao contém

trés parametros (C, Xm ¢ k), os quais tem sentido fisico. A constante X, € a
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umidade correspondente a superficie coberta com um adsorvente na
monocamada, C esta relacionado com o efeito térmico de adsorg¢do e k introduz
uma informagio adicional em relagdo ao efeito térmico: para k<l o calor de
condensagdo ¢ atingido em umidades menores do que na camada monomolecular,
k>1 pontos revelam que o efeito térmico de adsor¢do sera igual ao calor de
condensagdo apenas ap6s a camada multimolecular ser formada (JAAFAR &
MICHALOWSKI, 1990). BRUNAUER (1945) (citado por RIZVI, 1986) propoe
que o raio dos capilares estruturais do material define o limite superior do nimero
de camadas de agua que pode ser restabelecido apos a reidratacdo. A
concentragdo de umidade da monocamada de muitos alimentos tem sido utilizada

para estimar a estabilidade fisica e quimica de alimentos desidratados.

OSWIN - Equagdo empirica fundamentada na expansao da série de Pearson para
curvas com forma sigmoidal, se ajusta muito bem entre 0,0 < ay < 1,0. Esta
equagdo foi usada por BOQUET et al. (1978) para trinta € nove produtos sendo
adequada para alimentos com alto conteudo de amido e considerada uma das

mais versateis equagdes de dois pardmetros testadas.
Anderson - Equagdo de trés parmetros. Tem sido empregada com sucesso em

isotermas de sorgdo do Tipo III (guarana em po e farinha d’agua) (CARVALHO
& RIBEIRO, 1996; PENA et al., 1996).
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Tabela 3.1 - Equagdes para ajustar isotermas de sor¢do de agua de materiais

biologicos.
MODELO FONTE EQUACAO
Anderson BOQUET et alii X = kCX,.a,
(1980) [1+(C-2)ka, +(1-C)k’.a,’]
BET. JAAFAR & - X,.C.a,
modificada | MICHALOWSKI [(1-ka, )1+ (C-R.a)l
(1990)
G.AB SCHAR & RUEGG < X_..Cka,
(1985) [(1-ka X1-ka, +Cka,)]
Oswin LOMAURO et ali1 ‘X ( a, ]“
(1985) "\1-a,
onde:

X = umidade de equilibrio do material (% base seca)

a,, = atividade de agua

X, =umidade na monocamada do material adsorvente (% base seca)

C = constante de Guggenheim

k = constante de corre¢do das propriedades das moléculas na multicamada

com relagio ao volume do liquido
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3.3 - MATERIAL E METODOS

3.3.1 - Matéria-prima

Foram utilizadas trés amostras diferentes de suco de acerola em po

produzidas de acordo com as Formulag¢des mostradas na Tabela 1.3 (Capitulo 1).

3.3.2 - Equipamentos

- estufa de secagem e esterilizagdo com termostato ¢ circulagdo forgada
de ar (Fanem - modelo 320 - SE)

- balanga analitica (BOSCH - modelo SAE 200)

- estufa a vacuo

_ estufa incubadora para BOD modelo TN - 705 (Nova Técnica) com

controle de temperatura na faixa de -5°C a 60°C.

3.3.3 - Métodos

As isotermas de adsor¢do de agua das trés diferentes formulagdes foram
determinadas através do método gravimétrico estatico, utilizando-se solugdes
saturadas de diferentes sais nas temperaturas de 15°C, 25°C e 35°C, indicadas na
Tabela 3.2.

As solugdes saturadas dos sais foram preparadas e colocadas em
recipientes de vidro herméticos. A seguir trés cadinhos eram colocados em cada
recipiente contendo cerca de 1 grama da amostra. As amostras permaneceram

nesses ambientes até atingirem o equilibrio, ou seja, até que as variagoes de
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massa se tornassem insignificantes, detectadas através de pesagem em balanga

analitica.

O processo foi acompanhado por pesagens das amostras a cada cinco dias
e observagdo visual das alteragdes ocorridas. Em média cada isoterma foi

acompanhada por um periodo de 30 dias.

Tabela 3.2 - Umidade relativa de equilibrio (%) das solugdes saturadas de sais

nas trés temperaturas usadas no experimento.

Sal Temperatura (°C)

15 25 35
MgCl, 33,30 32,78 32,05
K,CO; 43,15 43,16 43,17
Mg(NOs), 55,87 52,89 4991
K1 70,98 68,86 66,96
Na(NO3), 76,46 74,25 72,06
NaCl 75,61 75,29 74,87
(NH,),S04 81,70 80,99 80,27
KCl 85,92 84,34 82,95

Fonte: GREENSPAN (1977)

3.3.4 - Umidade de equilibrio

Os valores das umidades de equilibrio foram calculados em base seca (%

B.S), da seguinte forma:
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UE = = 100 (3.2)

onde: m,,, =massa de agua adsorvida pela amostra de acerola em po;

m, . =massa seca da amostra de acerola em po.

A massa seca foi determinada em estufa a vacuo a 60°C at¢ peso
constante. A massa de agua foi obtida pela diferenca entre a massa micial € a
massa seca. Os calculos dos valores da umidade de equilibrio foram feitos para
cada cadinho e por ultimo obtida a média aritmética das trés repetigdes para

cada sal.

3.3.5 - Ajuste dos modelos

O ajuste matematico das isotermas de adsor¢do foi efetuado utilizando-se
as equagdes de Anderson, BET modificado, GAB e Oswin, resolvidas pelo
processador matematico STATISTICA 5.0, através de regressdo ndo-linear

estimados pelo método Quasi-Newton e critério de convergéncia de 0,0001.

3.3.6 - Erros experimentais

O critério utilizado para avaliar o ajuste de cada equacdo aos dados
experimentais foi o erro relativo (g), calculado pela Equagdo 3.3 para valores de
umidade de equilibrio do produto correspondente a diferentes valores de
atividade de agua e o desvio percentual médio (P), calculado pela Equagdo 3.4.
De acordo com LOMAURO et al. (1985) um valor de P menor do que cinco €

considerado um bom ajuste da equagao aos dados experimentais.
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o x(experimental) — x(teorico)
x(experimental)

x(experimental) — x(teorico)|

0 n
P 1 OZ '
n x(experimental)

i=1

onde:

n = namero de observagdes

x = umidade do maternial
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3.4 - RESULTADOS E DISCUSSAO

Nas Tabelas 3.3 a 3.5 encontram-se os valores experimentais da umidade
de equilibrio das amostras das trés formulagdes estudadas. Verifica-se que as
umidades de equilibrio a 15°C, obtidas em cada um dos sais, s30 menores na
Formulagio 1 quando comparadas com as Formulagoes 2 ¢ 3. Comportamento
semelhante também ocorreu nas temperaturas de 25°C ¢ 35°C. Isto significa que a
Formulagdo 1 ¢ menos higroscopica que as demais. Pode-se concluir que para a
faixa de concentra¢do de material de parede estudada, quanto maior a quantidade

de material de parede nas formulagdes menor € a higroscopicidade do produto

final.

Tabela 3.3 - Umidade de equilibrio da Formulagdo 1.

Sal Umidade de equilibrio (% B.S.)

15°C 25°C 35°C

MgCl, 4,30 4,25 3,49

K>COs; 6,70 7,27 6,47
Mg(NOs), 10,36 8,96 8,25
KI 18,40 16,60 17,41
NaNO; 21,89 20,17 20,56
NaCl 23,14 20,61 24,71
(NH4),S04 29,09 26,64 31,46
KCl 37,28 32,84 41,19
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Tabela 3.4 - Umidade de equilibrio da Formulagdo 2.

Sal Umidade de equilibrio (% B.S.)
15°C 25°C 35°C

MgCl, 5,12 4,81 4,34

K,CO; 7,38 6,99 7,20

Mg(NO3), 11,22 9,77 8,55
K1 18,99 16,86 18,09
NaNO; 22,43 21,24 21,59
NaCl 25,03 22,42 26,06
(NH4),SO4 28,84 27,59 32,73
KCl 38,61 35,23 41,73

Tabela 3.5 - Umidade de equilibrio da Formulagéo 3.

Sal Umidade de equilibrio (% B.S.)
15°C 25°C 35°C

MgCl, 5,76 4,92 5,18

K,CO; 8,72 7,96 7,92

Mg(NO3), 12,92 11,18 9,86
KI 21,93 18,62 18,79
NaNO; 25,34 23,29 22,82
NaCl 25,88 24,08 26,21
(NH4)2SO4 32,10 30,63 40,73
KCl 41,27 37,46 51,05
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Nas Tabelas 3.6 a 3.8 sdo mostrados os valores dos parametros
estimados, coeficiente de determinagdo (R?) e desvio percentual médio (P)
obtidos com as equagdes Anderson, GAB, BET modificada ¢ Oswin para as
diferentes amostras e temperaturas. Observa-se nestas tabelas que os valores de
R? para todas as amostras € condigdes estudadas sdo maiores que 0,99. Nota-se
também a igualdade nos valores de R2 ¢ P e nos valores dos parametros X, € k
entre os modelos de Anderson, BET modificado ¢ GAB quando analisamos uma
determinada condigo de estudo. Esta equivaléncia pode ser explicada por serem,
os trés modelos, modifica¢des simples da equagdo BET. Os valores do parametro
C sdo iguais nas equagdes de Anderson e GAB. Os valores dos pardmetros das
equagdes de GAB e Anderson s diferem da equagdo BET modificada com
relagio a constante C, mas esta constante encontra-s¢ cm proporgdo de
Coap=Cpartmoa/k como verificado por JAAFAR & MICHALOWSKI (1990) ¢
ASCHERI & MARTUCCI (1996).

O modelo de Oswin apresenta valores de P superiores aos demais
modelos em todas as condi¢des de estudo, exceto nas Tabelas 36 ¢ 3.7 na
temperatura de 35°C. Esta indicagdo de um ajuste aos dados experimentais
inferior aos outros modelos pode ser explicado pela simplicidade desta equagao
que possui apenas dois parametros, mas apesar disso de acordo com LOMAURO
et al. (1985) uma equagdo ajusta-se bem aos dados experimentais quando o valor
de P é inferior a 5, ou seja a equagdo de Oswin também pode representar 0s
dados de adsor¢do de umidade com boa precisdo, exceto para a Formulagdo 3 na

temperatura de 35°C onde o valor de P=10,96%.

Na Tabelas 3.6 verifica-se que os valores de R? diminuem com o aumento

da temperatura ¢ os valores de P aumentam.
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Analisando-se os valores das umidades de equilibrio na camada
monomolecular (X)) nota-se que existe uma variagdio dos mesmos com a
temperatura. De acordo com IGLESIAS & CHIRIFE (1976), esta variagdo pode
ser devido a redugio do nimero total de sitios ativos, provocada pelas variagdes

fisicas e/ou quimicas no produto seco, induzidas pela temperatura.

FExaminando os valores de R? e P nas Tabelas 3.6 a 3.8 constata-se que a
utilizagdo de qualquer uma das quatro equagdes ajustadas ¢ satisfatoria para
representar as isotermas de adsorgdo de umidade das formulagdes estudadas,
exceto o uso da equagdo de Oswin para representar a Formulagdo 3 na

temperatura de 35°C.
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Tabela 3.6 - Parametros das equagdes ajustadas e coeficientes de determinagdo

(R?) e desvio percentual médio (P) da Formulagdo 1.

Temperatura. Modelos Parimetros R? P
(°C) Xn C k (%)

Anderson 8214 1,317 0,945 0,99963 1,40

BETmod. 8214 1244 0945 099963 1,40

P GAB 8,214 1,317 0,945 0,99963 1,40
Oswin 8,722 0,808 0,99867 3,56

Anderson 6,994 1,839 0,960 0,99816 3,61

BET mod. 6,994 1,765 0,960 0,99816 3,61

» GAB 6,994 1,839 0,960 0,99816 3,61
Oswin 8,532 0,798 0,99812 3,88

Anderson 6,854 1,400 1,024 0,99502 4,66

BET mod. 6,854 1,433 1,024 0,99502 4,66

> GAB 6,854 1,400 1,024 0,99502 4,66
Oswin 8,140 1,005 0,99455 422
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Tabela 3.7 - Parametros das equagdes ajustadas e coeficientes de determinagdo

(R?) e desvio percentual médio (P) da Formulagdo 2.

Temperatura Modelos Parametros R? P
(°C) Xm C k (%)

Anderson 7,560 1,939 0,956 0,99540 2,16

BETmod. 7,560 1,855 0,956 0,99540 2,16

15
GAB 7,560 1,939 0,956 0,99540 2,16
Oswin 9,404 0,778 099538 2,92
Anderson 6,992 1,977 0,971 0,99742 1,69
BET mod. 6,992 1,919 0,971 0,99742 1,69
25
GAB 6,992 1,977 0,971 0,99742 1,69
Oswin 8,865 0,811 0,99752 1,76
Anderson 7,451 1,459 1,012 0,99637 3,42
BET mod. 7,451 1,476 1,012 0,99637 3,42
35

GAB 7,451 1,459 1,012 0,99637 3,42

Oswin 8,889 0962 099616 3,08
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Tabela 3.8 - Parametros das equagdes ajustadas e coeficientes de determinagdo

(R?) e desvio percentual médio (P) da Formulagdo 3.

Temperatura Modelos Parametros R’ P
(°C) Xm C k (%)

Anderson 8,705 2,085 0,941 099833 2,22

2

BET mod. 8,705 1,962 0,941 099833 2,22

15
GAB 8705 2,085 0941 099833 222
Oswin 10,878 0737 0099809 284
Anderson 8356 1,769 0,952 099904 236
BET mod. 8356 1,684 00952 099904 236
25
GAB 8357 1,769 0952 099904 236
Oswin 9,942 0787 0099882 281
Anderson 5,608 3346 1078  0,99865 2,57
BETmod. 5,608 3,608 1,078 0099865 2,57
35

GAB 5,608 3,346 1,078  0,99865 2,57

Oswin 8,398 1,123 0,99029 10,96
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Devido ao grande numero de isotermas analisadas e como a equagao de
GAB nos tltimos anos tem sido largamente utilizada e ¢ recomendada pelo
projeto europeu COST 90 (sobre propriedades fisicas de alimentos) (WOLF et
al., 1984) para descrever o comportamento de sorgdo de alimentos, sdo
mostrados no Apéndice A (Tabelas A.1 a A.6), apenas para a equagao de GAB,
os valores experimentais e tedricos da umidade de equilibrio e erro relativo (g),
em varias temperaturas, do suco de acerola microencapsulado, para as amostras

das trés formulagdes.

De acordo com as Tabelas no Apéndice A, os valores do erro relativo ()
sdo relativamente pequenos, excepcionalmente na Formulagdo 1 (T=35°C e

ay=0,3205) o valor foi em torno de 18%, mas os demais foram menores que 9%.

Nas Figuras 3.2 a 3.6 sdo apresentadas as isotermas de adsor¢do de agua
do suco de acerola microencapsulado para as diferentes amostras e temperaturas.
Verifica-se que todas as isotermas apresentam formas similares e sdo do Tipo III,
segundo a classificagdo de BRUNAUER et al. (1938). Observa-se nestas figuras
que a baixos valores de a,, as amostras adsorvem pequenas quantidades de agua e
com o aumento dos valores de a,, aumenta a adsor¢do. Esse tipo de isoterma ¢
caracteristico de alimentos ricos em componentes soliveis, tais como aguicares €
produtos de alta higroscopicidade, pois apresenta concavidade voltada para o
cixo da abscissa até valores intermediarios de ay, passando a uma forma quase
exponencial em regides de alta a,, (SALWIN, 1963). A baixos valores de a, a
adsor¢do se deve principalmente aos biopolimeros ¢ a altos valores o aumento no
teor de umidade se deve, em sua maioria, a dissolugdo dos agucares

(HUBINGER et al., 1992).
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Varios pesquisadores ao levantar as isotermas de adsorgao de umidade
em diversos produtos secos, através da secagem por atomizagdo, observaram a
forma do Tipo III, entre os quais estd o pé de marapuama, de guarana e de
abacate, tendo um componente comum em suas formulagdes a maltodextrina

(TOSTES et al., 1996; PENA et al., 1995; SANTOS, 1983),

Observa-se na Figura 3.2 (a) (Formulagdo 1) e (b) (Formulagéo 2) que
para valores de a, menores que 0,6 as isotermas de adsor¢do nas trés
temperaturas de estudo coincidem e para valores de ay maiores que 0,6 a
isoterma a 35°C, para um mesmo valor de ay, possui teor de umidade de

equilibrio superior as demais.

De acordo com a Figura 3.2 (c) (Formulagdo 3) para valores de aw
menores que 0,69 as isotermas a 25°C e 35°C sido idénticas e a isoterma a 15°C
fica diferenciada das demais para valores de a, entre 0,3 e 0,69. A partir de
valores da ay 0,69 ocorre uma mudanga no comportamento das isotermas, isto &,
as isotermas a 15°C e 25°C passam a ser idénticas e a isoterma a 35°C ocupa
lugar de destaque localizando-se na parte superior da figura. Esta inversdo no
comportamento das isotermas quanto ao efeito da temperatura tem sido
observada por varios pesquisadores para diversos produtos (PENA et al., 1996;

ASCHERI & MARTUCCI, 1996).

De acordo com SARAVACOS et al. (1986) ¢ TSAMI et al. (1990) este
comportamento é caracteristico de produtos ricos em agucares ou que contenham
agucar e amido, tais como: uva, groselha, figo, ameixa e damasco secos. Deve-se
salientar que o ponto de inversdo do efeito da temperatura ocorre em niveis de

valores de a,, diferentes e varia de acordo com o produto e seu teor de agucares.
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Na Figura 3.3 pode-se observar a influéncia da concentragao dos
componentes nas formulagdes nas isotermas de adsorgdo a temperatura constante.
Verifica-se que para todas as temperaturas de estudo quanto maior a quantidade
de material de parede utilizado nas formulagdes menor ¢ a umidade de equilibrio

a um valor de a,, constante.

Nas Figuras 3.4 a 3.6 encontram-se as isotermas de adsor¢do de umidade
das formulagdes estudadas ajustadas com as equagdes de Anderson, BET

modificada, GAB e Oswin em todas as temperaturas dos experimentos.

Nas Figuras 3.4 ¢ 3.5 observa-se que todas as equagdes ajustaram bem os

dados experimentais em todas as temperaturas de estudo.

Na Figura 3.6 as equagdes ajustaram bem os dados experimentais da
Formulagdo 3 nas temperaturas de 15°C e 25°C. Na temperatura de 35°C a
equagdo de Oswin ndo ajustou os dados experimentais tdo bem quanto as demais

equagdes. Este fato é facilmente percebido através do valor do parametro P.
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(a) Formulagao 1 - GAB

Umidade de equillbrio (% B.S )

10

0,0 0,1 02 03 0.4 05 06 0,7 08 09
Atividade de 4gua (a,)

(b) Formulagao 2 - GAB

Umidade de equilibrio (% B.S)

0.0 0.1 0.2 03 04 05 06 0.7 08 09
Atividade de 4gua (a,,)

(c) Formulagéo 3 - GAB

=) ~o. 15°%C
™, 25°%
40 o, 35°%

Umidade de equilibrio (% B.S.)

10

0
0,0 0.1 0,2 03 0,4 05 0,6 0,7 08 09

Atividade de agua (a,,)

Figura 3.2 - Isotermas de adsor¢do de umidade do suco de acerola em po para as
diferentes formulagdes ajustadas com a equacao de GAB.
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Figura 3.3 - Isotermas de adsorgao de umidade do suco de acerola em po para as
diferentes formulagoes e temperaturas ajustadas com a equagio de GAB.

77



Isotermas de adsorcdo de umidade Capitulo 3
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Figura 3 .4- Isotermas de adsor¢ao de umidade do suco de acerola em po para a
Formulagdo 1.
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Figura 3.5 - Isotermas de adsorg¢dio de umidade do suco de acerola em po para a

Formulagdo 2.
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Figura 3.6 - Isotermas de adsorgao de umidade do suco de acerola em po para a
Formulagdo 3.
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3.5 - CONCLUSOES

e As isotermas de adsor¢do do suco de acerola microencapsulado para as
trés diferentes amostras sdo do Tipo III de acordo com a classificagdo de

BRUNAUER.

e Os valores da umidade de equilibrio na monocamada decrescem com 0

aumento da temperatura.

e As equacgdes de Anderson, BET modificada, GAB e Oswin ajustaram-
se bem aos dados experimentais, podendo-se utilizar qualquer uma na
estimativa das isotermas de adsorgdo do suco de acerola
microencapsulado, para as diferentes formulagdes e temperaturas
estudadas, exceto a equagdo de Oswin para a Formulagio 3 na

temperatura de 35°C em todo o intervalo de agua estudado.

e A acerola em po é um produto de alta higroscopicidade, visto que suas

isotermas apresentam uma forma quase exponencial a a, > 0,60.
e A Formulagio 1 é menos higroscopica do que as demais formulagdes.
e Para a faixa de concentragio de material de parede estudada quanto

maior a quantidade de material de parede nas formulagdes menor € a

higroscopicidade do produto final.
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Armazenagem do po de acerola em embalagem flexivel Capitulo 4

4.1 - INTRODUCAO

O tipo de embalagem utilizado para armazenar o produto alimenticio ¢ de
suma importincia, uma vez que interfere diretamente sobre a vida-de-prateleira.
Algumas das conseqiiéncias da permeabilidade das embalagens sdo as alteragoes
por oxidagdo, a adsor¢do de umidade em produtos desidratados ¢ a perda de

compostos volateis.

Das alternativas disponiveis no mercado o uso de embalagens flexiveis
tem-se destacado devido a varios fatores, dentre os quais podem ser citados a
compacidade, a conveniéncia na estocagem, no transporte € posicionamento nos
pontos de venda; ndo necessitam de refrigeragdo e requerem menor gasto de
energia na sua fabricagdo (o equivalente a 1/3 daquela exigida para a lata ou

vidro) (GAVA, 1985).

LEME JR. et al. (1973) ao armazenar a temperatura ambiente polpa de
acerola liofilizada, em frascos de vidro dmbar de 100 ml, fechados com tampas
plasticas, parafinados e colocados em caixas de papeldo ao abrigo da luz,

verificaram perda de cerca de 10% de acido ascorbico depois de nove meses.

4.1.1 - Objetivo

Esta pesquisa teve como objetivo estudar a estabilidade do po de acerola
embalado em laminado plastico durante o armazenamento (360 dias) e submetido
as condicdes ambientais de Campinas - SP atraves dos parametros acido

ascorbico e umidade.
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4.2 - MATERIAL E METODOS

Nesta etapa do trabatho foram utilizadas como matéria-prima as amostras

do suco de acerola em po das Formulagdes 1 € 2.

A Formulagio 3 foi excluida nesta etapa da pesquisa por apresentar sabor

e cor inaceitaveis.

4.2.1 - Embalagem

Foram confeccionadas, com o auxilio de uma seladora manual,
embalagens de filme laminado de 7,5 x 8,0 cm e adicionados cerca de 10 gramas

das amostras em cada uma.

O filme laminado foi caracterizado em termos dos componentes da
estrutura, determinagfio das espessuras total e parciais e taxa de permeabilidade
ao oxigénio pelo Centro de Tecnologia de Embalagem (CETEA) do Instituto de
Tecnologia de Alimentos (ITAL - Campinas). Os resultados obtidos e fornecidos

pelo CETEA sdo mostrados abaixo ¢ na Tabela 4.1.

O laminado era composto de quatro camadas plasticas:
- Camada externa (Polietileno Tereftalato - PET),

- Camada 2 (Polietileno - PE),

- Camada 3 (Aluminio - AL),

- Camada interna (Polietileno - PE).
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Tabela 4.1 - Espessuras total e parciais do laminado plastico utilizado na

embalagem das formulagdes.

Espessura (um)

Total Camada externa Camada 2 Camada 3 Camada interna

75 12 11 12 40

Taxa de permeabilidade ao oxigénio = 0,45 cm’® (CNTP)/m?/dia, a 25 °C, a seco e
1 atm de gradiente de pressdo parcial de gas permeante.

4.2 .2 - Armazenamento

As amostras embaladas do po das duas formulagdes foram deixadas sob
as condigdes ambientais do laboratorio, na cidade de Campinas, e a cada 60 dias

foi feito o acompanhamento através dos pardmetros umidade e acido ascorbico.

4.2.3 - Acido ascorbico

A determinagdo do acido ascorbico foi feita, em triplicata, na amostra
reconstituida com agua destilada utilizando-se o método titulométrico n° 43.056
(A.O.A.C., 1984) modificado por BENASSI (1990) onde substituiu-se o solvente

extrator acido metafosforico por acido oxalico.

4.2 .4 - Umidade

A umidade das amostras foi determinada, em triplicata, utilizando-se
cerca de 1 a 2 g da amostra e submetendo-as a secagem em estufa a vacuo a

70 + 1°C até peso constante.
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4.2.5 - Analise estatistica

A analise estatistica dos dados de umidade e acido ascorbico foi feita
utilizando-se o delineamento inteiramente casualizado, com trés repetigdes. As
analises de varidncia foram feitas usando o programa computacional ASSISTAT
6.1 (SILVA, 1996).

A comparagio entre médias foi feita pelo teste de Tukey, ao nivel de 5%

de probabilidade (GOMES, 1987).
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4.3 - RESULTADOS E DISCUSSAO

Os resultados das analises estatisticas referentes a umidade e acido
ascorbico dos sucos de acerola microencapsulados em fungdo dos periodos de

armazenamento e formulagdes encontram-se nas Tabelas 4.2 a 4.5.

4.3.1 - Acido ascorbico

A andlise de variancia dos resultados observados para o valor médio do
acido ascorbico da Formulagdo 1 encontram-se na Tabela 4.2. Verificou-se que
para o periodo de armazenagem houve efeito significativo ao nivel de 1% de

probabilidade pelo teste de F.

Tabela 4.2 - Analise de variancia dos valores médios do acido ascorbico da

Formulagdo 1.

Fonte de variacao G.L S.Q Q.M F
Periodo 6 7.386,67 1.231,11 7.76"
Residuo 14 2.221.33 158,67

Total 20 9.608,00

" Significativo ao nivel de 1% de probabilidade
G.L - Grau de liberdade; S.Q - Soma dos quadrados e Q.M - Quadrado médio dos desvios.

Na Tabela 4.3 encontram-se os valores médios do acido ascorbico da
Formulagdio 1 para os diferentes periodos de armazenamento. Constata-se nessa
tabela que o suco de acerola microencapsulado da Formulagio 1, na embalagem

utilizada, permitiu a conservagdo do acido ascorbico em todos os periodos de
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armazenagem, ndo havendo diferengas significativas entre as médias observadas
do periodo Py até o periodo Ps. Os periodos P; , P4 ¢ Ps ndo diferem
estatisticamente entre si, no entanto revelam a tendéncia de redugdo do teor de
4cido ascorbico com o tempo. Logo, observa-se que o conjunto tipo de
embalagem e formulagdo utilizada na microencapsulagdo do suco de acerola
armazenado nas condigdes ambientais de Campinas durante o periodo de um ano
demonstrou conservar o produto muito bem, ocorrendo perdas no conteido de

acido ascorbico em torno de 2%.

Tabela 4.3 - Valores médios do acido ascorbico da Formulagdo 1 para os

diferentes periodos de armazenamento.

Periodo Acido ascorbico
(mg/100 g de po)
Py 2.207 a
P, 2226 a
Pz 2.225a
P; 2.200 ab
P, 2.194 ab
Ps 2.207 a
Ps 2.167 b

MG =2.204 ; CV(%) = 0,57 ; DMS = 35,13

obs.: as médias seguidas pela mesma letra ndo diferem estatisticamente entre si pelo teste de
Tukey ao nivel de 5% de probabilidade.

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

Na Tabela 4.4 é apresentada a analise de varidncia do acido ascorbico da
Formulagdo 2. Verifica-se que para o fator estudado houve efeito significativo ao

nivel de 1% de probabilidade pelo Teste de F.
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Tabela 4.4 - Analise de varidncia dos dados médios de &cido ascorbico da

Formulagao 2.

Fonte de variacao G.L S.Q Q.M F
Periodo 6 14.864 2.477,33 12,187
Residuo 14 2.848 203,43

Total 20 17.712,00

" Significativo ao nivel de 1% de probabilidade
G.L - Grau de liberdade; S.Q - Soma dos quadrados e Q.M - Quadrado médio dos desvios.

Analisando-se a Tabela 4.5, nota-se que existe tendéncia a redugdo do
4cido ascorbico com o decorrer do tempo, esta tendéncia fica mais pronunciada
observando-se os periodos P3, P4 € P, 0s quais ndo diferem estatisticamente entre
si, fato este também observado para a Formulagdo 1. No final do periodo de um
ano, verificou-se perda do acido ascorbico para a Formulagdo 2 em torno de 3%
quando armazenado nas condigdes ambientais de Campinas na embalagem em

discussao.

Tabela 4.5 - Valores médios do acido ascorbico da Formulagdo 2 para os

diferentes periodos de armazenamento.

Periodo Acido ascérbico
(mg/100 g de po)
P() 2480 a
P, 2.469 ab
P, 2.445 abc
P3 2.437 bed
P, 2409 cd
P; 2.447 abc
Ps 2.401 d

MG =2.441 ; CV% = 0,58 ; DMS = 39,77

obs.: as médias seguidas pela mesma letra ndo diferem estatisticamente entre si pelo teste de
Tukey ao nivel de 5% de probabilidade.

MG - Média geral; CV - Coeficiente de variagdo e DMS - Desvio minimo significativo.
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Na Figura 4.1 estdo representados graficamente os valores experimentais
do acido ascorbico das formulagdes durante 360 dias de armazenamento, onde
visualmente verificou-se que os valores do acido ascorbico da Formulagdo 1
diminuiram menos que os valores da Formulagdo 2. Verifica-se nesta figura que
os valores de acido ascorbico referentes ao periodo Ps fogem ao comportamento
decrescente observado nos demais periodos. Algumas explicagdes para esta

discrepancia seriam alteragdes dos reagentes ou erros de titulagao.
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Figura 4.1 - Dados experimentais dos valores de acido ascorbico em fungao do

tempo de armazenagem para as duas formulagdes estudadas.
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4.3.2 - Umidade

Na Tabela 4.6 encontra-se a analise de variancia dos dados médios da
umidade da Formulagdo 1. Observa-se que para o fator estudado (periodo de
armazenagem) houve efeito significativo ao nivel de 1% de probabilidade pelo

teste de F.

Tabela 4.6 - Analise de variancia dos dados médios de umidade da Formulagéo 1.

Fonte de variacio G.L S.Q QM F
Periodo 6 1,48 0,2458 89,65
Residuo 14 0,04 0,0027

Total 20 1,51

" Significativo ao nivel de 1% de probabilidade
G.L - Grau de liberdade; S.Q - Soma dos quadrados ¢ Q.M - Quadrado médio dos desvios.

Na Tabela 4.7 sdo apresentados os valores médios da umidade da
Formulagdo 1 acondicionadas em filme laminado, submetidos as condigdes
ambientais de Campinas por um periodo de um ano. N&o se verificou variagdes
de umidade durante a armazenagem, podendo observar que os trés ultimos
valores medidos sdo semelhantes aos dois primeiros, apesar de estatisticamente

existir diferencas significativas entre alguns periodos de armazenagem.
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Tabela 4.7 - Valores médios da umidade da Formulagdo 1 para os diferentes

periodos de armazenagem.

Periodo Umidade
(% B.S.)

Py 2,57 d
P, 275 ¢
P, 296 b
P; 341 a
P, 275 ¢
Ps 2,60 d
Ps 277 ¢

MG =2283;CV%=1_85;DMS=0,15

obs.: as médias seguidas pela mesma letra ndo diferem estatisticamente entre si pelo teste de
Tukey ao nivel de 5% de probabilidade.

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

A analise de variancia dos dados médios de umidade da Formulagdo 2
encontram-se na Tabela 4.8. Para o fator estudado houve efeito significativo ao

nivel de 1% de probabilidade pelo teste de F.

Tabela 4.8 - Analise de variancia dos dados médios de umidade da Formulagéo 2.

Fonte de varia¢io G.L S.Q QM F
Periodo 6 0,86 0,1437 16,55"
Residuo 14 0,12 0,0087

Total 20 0,98

™ Significativo ao nivel de 1% de probabilidade
G.L - Grau de liberdade; S.Q - Soma dos quadrados e Q.M - Quadrado médio dos desvios.

Na Tabela 4.9 observa-se que as variagdes na umidade entre os periodos
de armazenamento ndo diferiram significativamente entre si, exceto no Periodo Py

e P,. Assim, como na Formulagdo 1 ndo se nota nos dados da Tabela 4.9 uma
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tendéncia de variagdo da umidade com o tempo de armazenamento. O valor da
umidade no periodo P, ndo pode ser considerado isoladamente, uma vez que 0s

valores em periodos posteriores foram menores.

As diferengas estatisticas verificadas entre os periodos de armazenamento
para os valores de umidade nas duas formulagdes podem ser explicadas pelo fato
das amostras serem muito higroscopicas, isto €, no momento de embalar o
produto o material ficou parcialmente exposto as condigdes ambientais durante a
pesagem, com isso possivelmente absorveu umidade. A diferenga entre o maior €
o menor valor de umidade da Formulagdo 1, durante o armazenamento, foi de

apenas 0,84% e para a Formulagdo 2 foi de 0,75%.

Tabela 4.9 - Valores médios da umidade da Formulagdo 2 para os diferentes

periodos de armazenagem.

Periodo Umidade
(% B.S.)
P() 3,23 C
P, 365D
P2 3,98 a

P; 362 b
P, 366 b
Ps 361 b
Ps 357 b

MG =3,62 ; CV%=2,58 ; DMS = 0,26

obs.: as médias seguidas pela mesma letra ndo diferem estatisticamente entre si pelo teste de
Tukey ao nivel de 5% de probabilidade.

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

Na Figura 4.2 estdo representados graficamente os valores de umidade

das formulag¢des durante o armazenamento.
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35_1 3

Umidade (% B.S.)

Figura 4.2 - Dados experimentais dos valores de umidade em fungdo do tempo de

armazenagem para as duas formulagdes estudadas.
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4.4 - CONCLUSOES

e A perda de acido ascorbico no final do periodo de armazenagem foi

cerca de 2 e 3% para as Formulagdes 1 e 2, respectivamente.
e A diferenga entre o maior e o menor valor de umidade da Formulagao
1, durante o armazenamento, foi de apenas 0,84% ¢ para a Formulagdo 2

foi de 0,75%.

e A umidade das amostras das Formulagdes 1 e 2 durante a

armazenagem podem ser consideradas como constante.

e A embalagem utilizada para armazenar o suco de acerola em po para as

duas formulagdes conservou o produto adequadamente.
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Analise instrumental da cor Capitulo 5

5.1 - INTRODUCAO

Industrialmente a cor de um produto é especificado, controlado e
inspecionado em diferentes setores, tais como: projeto, produgdo e controle de
qualidade. A cor de um produto alimenticio ¢ também uma das caracteristicas
mais marcantes com relagdo a sua aceitagdo, isto ¢, quando a cor de um alimento
comega a se alterar significativamente com o tempo ¢ indicio que alteragdes
quimicas, fisicas ou microbiologicas estao ocorrendo. Estas alteragdes podem
ocorrer, por exemplo, em um produto microencapsulado, porque apesar da
microencapsulagdo ter a fungdo de proteger o material ativo de agentes externos,
o conteudo das microcapsulas ¢ liberado, intencionalmente ou ndo, através de
uma série de métodos (mecanicos - mastigagdo; fusdo - por exposi¢io ao calor;
ou solubilizagio). Assim, através do acompanhamento da cor do alimento pode-
se detectar alteragdes indicativas de que a microencapsulagéo foi ou esta prestes

a ser rompida.

Para prevenir erros devido a diferengas na percepgao visual da cor, um
sistema de controle de cor baseado em medidas objetivas e valores numéricos €

geralmente utilizado.

5.1.1 - Objetivos

Caracterizar instrumentalmente a cor inicial das trés formulagdes.

Analisar instrumentalmente as alteragdes de cor do suco de acerola em po
das Formulagdes 1 e 2 submetido a diferentes condi¢des de umidade e

temperatura.
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5.2 - REVISAO DE LITERATURA

A cor é um dos trés principais atributos de qualidade do alimento
juntamente com sabor e textura. Para a maioria dos consumidores ¢ um fator
significante na determinagdo de sua aceitagio (FRANCIS, 1991; CHITARRA &
CHITARRA, 1990).

De acordo com BOBBIO & BOBBIO (1992) a aparéncia de um alimento
concorre grandemente para a sua aceitabilidade, razio pela qual a cor talvez seja
a propriedade mais importante dos alimentos, tanto naturais quanto processados.
A cor em alimentos resulta da presenga de compostos coloridos ja existentes no
produto natural (pigmentos naturais) ou da adigdo de corantes sintéticos. Além
desses compostos, durante o processamento ou armazenagem de alimentos pode
haver formagdo de substincias coloridas, como ¢ 0 caso dos caramelos ¢

melanoidinas.

Os principais tipos de pigmentos que ocorrem nos vegetais sdo: clorofila,

carotendides e antocianinas.

A clorofila, responsavel pela cor verde, ¢ abundante principalmente nos
frutos jovens e folhas. A sua degradagdo ¢ causada por varios fatores, entre eles
podemos citar alteragdo no pH, atividade enzimatica da clorofilase, oxidantes ¢

outros.

Carotendides geralmente sio de cor amarela e laranja, podendo

apresentar cor vermelha (licopeno - principal pigmento do tomate).
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Antocianinas sdo os pigmentos responsaveis pelas cores em tons de
vermelho, purpura ou violeta na maioria das hortaligas, frutas e seus produtos. De

acordo com CHITARRA & CHITARRA (1990) em pH acido a tonalidade da cor

¢ vermelha; em pH neutro a cor é purpura ¢ em pH alcalino ¢ azul.

As antocianinas podem ocultar a clorofila e os carotenoides devido a sua
coloragio acentuada. Ndo sdo muito estaveis sendo facilmente convertidas de sua
coloragdo caracteristica natural para indesejaveis compostos coloridos escuros

(STARR & FRANCIS, 1968).

Muitos fatores durante o processamento € armazenagem tem mostrado
influenciar a degradagdo dos pigmentos. Os principais fatores que afetam a
degradagéo das antocianinas sdo: temperatura, pH, compostos fenolicos, agucares
e seus produtos de degradagdo, agdo enzimatica, hidrolise ou polimerizagao,

oxidacdo do acido ascorbico e seus produtos da oxidagao (dioxido de enxofre,
 furfural o hidroximetilfurfural) (MARKAKIS, 1982: MAZZA & BROUILLARD,
1987; STRACK & WRAY, 1989).

Os compostos fenolicos estdo presentes nos vegetais, sendo relacionados
com o sabor através da sensagdo de adstringéncia dos frutos € com a coloragdo
através de pigmentos. Um dos compostos fenolicos encontrados em frutas sdo as
leuco-antocianinas, as quais nio sio pigmentadas e geralmente estao mais

concentradas na casca do que na polpa.
A oxidagdo da vitamina C leva a formagéo de furaldeidos, compostos que

polimerizam-se facilmente, com formagdo de pigmentos escuros, € aceleram a

degradagio de antocianinas (BOBBIO & BOBBIO, 1992; IADEROZA, 1983).
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As alteragdes dos pigmentos podem ser detectadas através da medida da
cor, que pode ser usada como um meio indireto de analise para estimar
compostos coloridos de alimentos, desde que muitas vezes ¢ mais simples ¢

rapido do que a analise quimica (FRANCIS, 1983).

Varios pesquisadores estabeleceram correlagdes entre 0 conteido de
carotendides total e a cor para diversos produtos tais como: abobora e batata

doce (FRANCIS, 1962; AHMED & SCOTT, 1962).

Outros pesquisadores desenvolveram equagoes de regressdo usando
medidas da cor para predizer a concentragdo de antocianinas totais em

framboesas (ROBBINS & MOORE, 1990; MOORE, 1997).

A cor em alimentos pode ser expressa em termos de unidades
normalizadas internacionalmente desde a reunido da “Commission Internationale
d’Eclairage” (CIE), organizagdo internacional ligada a normalizagdo de unidades
de luz e cor, realizada em Paris em 1931. Nesta reunido foi estabelecida uma
nomenclatura e um espago de cor, método para expressar a cor de um objeto ou
uma fonte de luz usando alguma forma de notagdo, tal como niimeros conhecido

como sistema CIE (Yxy), baseado nos valores triestimulos XYZ.

O método mais utilizado na indistria de alimentos para medi¢do da cor
ndo é o espectrofotométrico, mas sim o de colorimetria de triestimulos, que nao
requer muita manipulagdo manual ou integradores caros (FERREIRA, 1991).
Este instrumento oferece varias escalas de cor e todas sdo transformadas

matematicamente dos valores triestimulos X, Y € Z que sdo as medidas da
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contribuigdo proporcional dos componentes vermelho, verde e azul do espectro

visivel que equivale a cor da amostra (OLIVER et al., 1992).

Um colorimetro triestimulos simples é mostrado na Figura 5.1. Composto
basicamente por uma luz branca de uma fonte padrao da CIE que incide sobre a
amostra a ser medida e é refletida a 45° (reflexdo difusa) onde ¢ medida por uma
fotocélula apos passar através dos filtros X, Y ou Z (FRANCIS &
CLYDESDALE, 1975). Estes filtros simulam as curvas do observador padrdo (a
formagdo de cor pelo observador padrdo da CIE subentende um angulo visual de
2° ou 10°); a luz que atinge a fotocélula € modificada e propicia leituras que

simulam o que os olhos véem, dai os valores sdo obtidos diretamente do

equipamento.
Filtros de triestimulos
Luz bran
X Fqtocélula
ﬁ ; @
L_/ Medidor
IF

Superficie a ser medida

Figura 5.1 - Esquema de um colorimetro de triestimulos com os elementos

essenciais (FRANCIS & CLYDESDALE, 1975).

O CIE definiu varias fontes padrio, sendo as principais as Fontes A

(temperatura de cor de 2854 K), B (temperatura de cor de 4870 K) e C
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(temperatura de cor de 6740 K). O iluminante C tem sido o mais usado em
laboratorios, € a maioria das especificagdes de cor em termos de aparéncia sao

feitas com base neste 1luminante.

Entre as muitas modificagdes deste sistema, as mais conhecidas ¢ usadas

sdo os sistemas Hunter (L, a, b) e CIELAB (L*, a*, b*):

- Espago de cor CIELAB (L*a*b*) - Definido pelo CIE (Commission
Internationale d’Eclairage) em 1976, para proporcionar mais uniformidade nas
diferencas de cor em relagdo as diferengas visuais; reduzir um dos principais
problemas do espago de cor original Yxy: que igual distancia sobre o diagrama de
cromaticidade x, y ndo corresponde a igual diferenga de cor percebida. Neste
espago de cor, L* indica a luminosidade e a* e b* sdo as coordenadas de
cromaticidade (+a*=vermelho; -a*=verde; +b*=amarelo; -b*=azul e o centro ¢

acromatico).

- Espago de cor Hunter - Desenvolvido por R. S. Hunter em 1948, com o
espago de cor mais uniforme visualmente do que o espago de cor CIE. Similar ao
espago de cor CIELAB, ¢ usado em varios campos da indastria, inclusive na
pesquisa de alimentos. Os espagos dentro do solido sdo localizados através dos
eixos L, a, b. L é a luminosidade e varia do branco ao preto (100 a 0). O
vermelho ¢ representado por +a, verde por -a, amarelo por +b e azul por -b. De
acordo com LEE (1983) o decréscimo dos valores L, a e b implica no
escurecimento da amostra, que pode ser devido a perda do caroteno e/ou
degradagdo (aerdbica ¢ anaerdbica) do acido ascorbico que produz pigmentos

€SCcuros.
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5.3 - MATERIAL E METODOS

5.3.1 - Analise instrumental da cor

Foi feita a avalia¢o instrumental da cor das amostras do suco de acerola
em po utilizando-se um colorimetro portatil Minolta, modelo CR-300, com
iluminante C e 4ngulo de 2°, através da determinagdo dos valores Liunter
(luminosidade), apuner (intensidade de vermelho) € brunter (intensidade de
amarelo). Os padrdes utilizados na calibragdo do equipamento, com placa branca

reflectiva, foram: Y =94,20, x = 0,3134 e y = 0,3207.

Na primeira parte deste capitulo foi feita a caracterizagdo, através da

analise instrumental, da cor inicial das trés formulagoes.

Na segunda parte deste capitulo foi realizado o estudo das alteragdes da
cor das Formulagdes 1 e 2. Para tal, tomou-se uma amostra para avaliagio inicial
da cor, depois as amostras foram colocadas em pequenas placas de vidro ¢ em
recipientes herméticos, com diferentes solugdes saturadas de sais ¢ armazenadas
em estufas com trés diferentes temperaturas produzindo umidades relativas de
acordo com a Tabela 5.1. Conduziu-se o ensaio por um periodo de trinta dias,

fazendo-se avaliagdes da cor, em triplicata, no quinto e trigésimo dia.
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Tabela 5.1 - Umidades relativas proporcionadas pelos sais a diferentes

temperaturas .
Sais 15°C 25°C 35°C Média
TR T R
NaCl 75,61 79,29 74,87 76,59
KCl 85,92 84,34 82,95 84,40

5.3.2 - Analise estatistica

A comparagio entre médias de leitura das amostras foi feita através do

teste de Tukey, ao nivel de 5% de probabilidade com o auxilio do software

ASSISTAT (SILVA, 1996).

Foi determinada a cor em 54 amostras (2 formulagdes X 3 temperaturas X

3 U.R. X 3 repeti¢des).
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5.4 - RESULTADOS E DISCUSSAO

5.4.1 - Caracterizacio inicial da cor das formula¢oes

Na Tabela 5.2 estdo apresentados os valores iniciais médios dos
parametros da cor das trés formulagdes. Verifica-se que a cor das trés amostras,
através dos parametros Ligunter € briunter diferem significativamente entre si ao nivel
de 5% de probabilidade pelo teste de Tukey. Com relagdo ao parametro agunter 0S

dados entre a Formulagdo 1 e 3 ndo diferem estatisticamente entre si.

Tabela 5.2 - Valores médios iniciais dos parAmetros Ligunter, tunter € DHunter Para as

trés formulagdes' .

Formulagdo (n°®) Liunter AHunter bHunter
1 53,10 b +9,71 a +12,06 ¢
2 54,65 a +7,01 b +13,27 b
3 46,06 ¢ 19,76 a +15,71 a
D.M.S. (5%) 0,75 0,12 0,26

1 - Médias seguidas pela mesma letra nas colunas ndo diferem estatisticamente ao nivel de 5% de probabilidade
pelo teste de Tukey.

De acordo com os dados da Tabela 5.2, a luminosidade é bem menor na
Formulagdo 3 quando comparada com as outras formulagdes; a intensidade do

componente vermelho (apunter) € amarelo (brunter) $30 maiores na Formulagdo 3.

A cor do produto ¢ dada pela combinagdo destes trés parametros, pode-se

observar através dos dados que a Formulagdo 1 tem uma cor mais avermelhada,
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pois ¢ a formulagio que possui o menor valor do componente amarelo. Enquanto
que, a Formulagdo 2 apresenta uma cor intermedidria ¢ a Formulagdo 3 uma cor

mais amarelada, fato este confirmado visualmente.
O descarte da Formulagdo 3, do estudo das alteragdes da cor, foi

recomendado observando-se os pardmetros da cor e através de confirmagdo da

analise visual feita com grupo de trabatho.
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5.4.2 - Estudo das alterac¢des dos parametros da cor

5.4.2.1 - Formulagéo 1

5.4.2.1.1 - Efeito do tempo de armazenagem

Os resultados médios da analise instrumental da cor de trés amostras da
Formulagdo 1 submetida as condigdes controladas de trés umidades relativas e
trés temperaturas por um periodo de trinta dias sdo apresentados nas Tabelas de
53 a 5.11. Estes resultados podem ser visualizados nas Figuras B.1, B.2 ¢ B.3
(Apéndice B).

Verifica-se nas Tabelas de 5.3 a 5.11 que os valores médios da
luminosidade diminuem significativamente entre si com o tempo de
armazenagem, em todas as temperaturas e umidades relativas estudadas, exceto
entre o periodo inicial € o quinto dia, na temperatura de 15°C e UR. de 52,89%
(Tabela 5.3), fato explicado por se tratar, dentre as condigdes estudadas, das mais
favoraveis a armazenagem, ou seja, o processo de alteragdes nestas condigdes €

mais lento.

Observando-se as Tabelas de 5.3 a 5.11 nota-se que os valores do
componente vermelho no final da armazenagem (30 dias) diminuiram, em relagdo
ao valor inicial, em todas as U.R. e temperaturas, exceto na temperatura de 25°C
e UR. de 76,59% na qual teve um aumento de 4,53%. As maiores redugdes da
luminosidade e dos componentes vermelho e amarelo ocorreram na temperatura
de 35°C e UR. de 84.40%, sendo de 63,54%, 63,44% ¢ 86,40%,

respectivamente.
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Nas umidades relativas de 76,59% ¢ 84,40% e em todas as temperaturas
o componente amarelo diminuiu significativamente entre si com o tempo de
armazenagem. De acordo com OLIVA (1995) a diminui¢do do valor deste

componente pode ser atribuida a degradagdo de carotenodides da amostra.

Na UR. de 52.89% e em todas as temperaturas o comportamento do
componente amarelo foi contrario aquele ocorrido nas outras UR., isto €, houve
um aumento do seu valor. Ainda com relagdo a esta U.R. observou-se que
visualmente e instrumentalmente ocorreram as menores alteragdes de cor.
Reagdes de escurecimento nas temperaturas de 15°C e 25°C ndo foram

perceptiveis visualmente apos 30 dias de armazenagem.

Dos trés componentes da cor avaliados neste trabalho a luminosidade
mostrou-se o mais sensivel as condi¢gdes de armazenagem. Suas alteragdes, no
caso reducdes, com o tempo de armazenagem ocorrem com grande intensidade
nos primeiros cinco dias quando submetidos a umidades relativas de 76,59% e

84,40%.

Na Tabela 5.3 vé-se que os valores do componente vermelho diminuem
significativamente entre si durante a armazenagem. As menores redugdes nos
valores da luminosidade ocorreram nestas condigdes de temperatura € U.R,
indicando ocorrer nestas condicdes a menor alteragdo deste pardmetro. A
segunda menor alteragdo ocorreu com a mesma U.R. e temperatura de 25°C,

seguida pela temperatura de 35°C para a mesma U.R.
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Tabela 5.3 - Valores médios dos parametros Liynter, @tunter € DHunter Para a amostra

em po da Formulagdo 1 armazenada & 15°C e umidade relativa média de 52,89%

por 30 dias.’
Tempo (dias) Lunter QHunter bHunter
0 53,10 a +9,71 a +12,06 ¢
5 53,03 a +8,15 b +13,02 b
30 4828 b +7,89 ¢ +13,64 a
D.M.S. (5%) 1,04 0,11 0,30

1 - Médias seguidas pela mesma letra nas colunas ndo diferem estatisticamente ao nivel de 5% de probabilidade
pelo teste de Tukey.

Na Tabela 5.4 observa-se que a luminosidade ¢ reduzida em cerca de
47% nos primeiros cinco dias de armazenagem, e cerca de 53% ao trigésimo dia,

0 que representa apenas 5,62% a mais de redugdo nos 25 dias restantes.

Tabela 5.4 - Valores médios dos parametros Liunter, @Hunter € DHunter Para a amostra

em po da Formulagdo 1 armazenada a 15°C ¢ umidade relativa média de 76,59%

por 30 dias.'
Tempo (dias) Litunter AHunter bHunter
0 53,10 a +971 b +12,06 a
5 2796 b +10,86 a +10,33 b
30 2498 ¢ +9.02 ¢ +7.87 ¢
"~ D.M.S. (5%) 0,86 0,19 0,41

1 - Médias seguidas pela mesma letra nas colunas ndo diferem estatisticamente ao nivel de 5% de probabilidade
pelo teste de Tukey.
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Na Tabela 5.5 ao final do quinto dia a redugfo no valor da luminosidade ¢

em torno de 53%, e do quinto ao trigésimo dia a redugdo é de apenas 17,5%.

Tabela 5.5 - Valores médios dos parametros Liwunter, @tunter € DHunter Para a amostra

em p6 da Formulagdo 1 armazenada a 15°C e umidade relativa média de 84,40%

por 30 dias.’
Tempo (dias) Litunter Affunter Ditunter
0 53,10 a +9,71 b +12,06 a
5 25,09 b +10,32 a +8,63 b
30 20,71 ¢ +7,65 ¢ +4,64 c
D.M.S. (5%) 0,88 0,31 0,22

1 - Médias seguidas pela mesma letra nas colunas nio diferem estatisticamente a0 nivel de 5% de probabilidade

pelo teste de Tukey.

Tabela 5.6 - Valores médios dos parametros Liunter, @tunter € DHunter para a amostra

em po da Formulagdo 1 armazenada a 25°C e umidade relativa média de 52,89%

por 30 dias .
Tempo (dias) Liunter Aunter Brunter
0 53,10 a +971 a +12,0d6w .
5 4797 b +833 b +13,83 a
30 40,89 ¢ +9,56 a +1322 b
D.M.S. (5%) 081 034 0,29

1 - Médias seguidas pela mesma letra nas colunas nio diferem estatisticamente ao nivel de 5% de probabilidade

pelo teste de Tukey.
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Na Tabela 5.7 observa-se que o valor da luminosidade foi reduzido em
51,69% nos primeiros cinco dias. Ao final do trigésimo dia a redugdo aumentou

mais 5,49%, em relagdo ao quinto dia.

Tabela 5.7 - Valores médios dos parAmetros Lizunter, @Hunter € DHunter Para a amostra
em p6 da Formulagdo 1 armazenada a 25°C e umidade relativa média de 76,59%

por 30 dias.’

Tempo (dias) Lhunter Affunter Drtunter
0 53,10 a +971 ¢ +12,06 a
5 25,65 b +11,37 a +9,05 b
30 2274 ¢ +10,15 b +6,42 ¢
D.M.S. (5%) 0,77 0,21 0,26

1 - Médias seguidas pela mesma letra nas colunas ndo diferem estatisticamente ao nivel de 5% de probabilidade
pelo teste de Tukey.

Na Tabela 5.8 observa-se que o valor da luminosidade foi reduzido em
54,73% nos primeiros cinco dias. Ao final do trigésimo dia a redugdo aumentou

mais 8,79%, em relagio ao quinto dia.
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Tabela 5.8 - Valores médios dos parametros Lijunter, @tunter € DHunter Para a amostra

em p6 da Formulagdo 1 armazenada a 25°C e umidade relativa média de 84,40%

por 30 dias. '

Tempo (dias) Lifunter AHunter DHunter
0 53,10 a +9.71 b +12,06 a
5 2404 b +10,12 a +7,75 b
30 19,37 ¢ +7.21 ¢ +3,70 ¢
DM.S. (5%) 0.74 0.26 0.29

1 - Médias seguidas pela mesma letra nas colunas nio diferem estatisticamente ao nivel de 5% de probabilidade
pelo teste de Tukey.

Tabela 5.9 - Valores médios dos parimetros Lijunter, @tunter € DHunter Para a amostra

em p6 da Formulagdo 1 armazenada a 35°C e umidade relativa média de 52,89%

por 30 dias.'

Tempo (dias) LHunter AHunter bHunter
0 5310a  +971a  +1206 ¢
5 4248 b +9,56 b +13,76 a
30 38,78 ¢ +9,66 a +12,69 b
; DMS(S%) 0’78 R M6,08< e 0’1 9 o

1 - Médias seguidas pela mesma letra nas colunas ndo diferem estatisticamente ao nivel de 5% de probabilidade
pelo teste de Tukey.

Nas Tabela 5.10 ¢ 5.11 a luminosidade ¢ reduzida em cerca de 56% apos
cinco dias de armazenagem, e entre o quinto e o trigésimo dia em 5,37% e
6,67%, respectivamente, nas U.R.=76,59% E UR.=84,40% (Figura B.1 -
Apéndice B).
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Tabela 5.10 - Valores médios dos parAmetros Lpunter, @Hunter € DHunter para a
amostra em po da Formulagdo 1 armazenada a 35°C e umidade relativa média de

76,59% por 30 dias.’

Tempo (dias) Lunter Affunter Diunter
0 53,10 a +9.71 b +12,06 a
5 22,94 b +10,47 a +7,32 b
30 20,09 ¢ +5,63 ¢ +3,65 ¢
D.M.S. (5%) 0,74 0,15 0,21

1 - Médias seguidas pela mesma letra nas colunas nio diferem estatisticamente a0 nivel de 5% de probabilidade
pelo teste de Tukey.

Tabela 5.11 - Valores médios dos parAmetros Liunter, @Hunter € DHunter para a
amostra em po da Formulagdo 1 armazenada a 35°C e umidade relativa média de

84.,40% por 30 dias.'

Tempo (dias) Lunter AHunter bHunter
0 53,008 +971a +12,06a
5 2290 b +8,18 b +6,79 b
30 19,36 ¢ +355 ¢ +1,64 ¢
DMS (5%)) R 0’76 I 0,’12 0’24 o

1 - Médias seguidas pela mesma letra nas colunas nio diferem estatisticamente ao nivel de 5% de probabilidade
pelo teste de Tukey.

5.4.2.1.2 - Efeito da temperatura de armazenagem

Observando-se as Tabelas de 5.12 a 5.17 verifica-se que a temperatura
influencia significativamente os valores dos componentes da cor. Estes valores

podem ser visualizados nas Figuras B.4, B.5 ¢ B.6 (Apéndice B). A luminosidade
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diminui significativamente com o aumento da temperatura em todos 0s periodos
de armazenagem e umidades relativas do estudo, exceto na U.R. =84.40% ¢
tempo de 30 dias (Tabela 5.17) e temperaturas de 25° e 35°C que ndo diferem

estatisticamente entre si.

Os valores do componente amarelo diminuem significativamente entre si
com o aumento da temperatura em todas as condigdes do estudo, exceto na U.R.

de 52,89% e tempo de 5 dias (Tabela 5.12).

Os valores do componente vermelho na UR. de 52,89% exibiu um
comportamento de aumento com o aumento da temperatura. Na U.R. de 76,59%
nio se percebeu uma relagdo direta de aumento de valor deste componente com 0
aumento da temperatura. Na U.R. de 84,40% este componente diminuiu com 0

aumento da temperatura.

Com relagdo a UR. de 52,89% (Tabelas 5.12 e 5.13) a intensidade das

redugdes da luminosidade variaram com a temperatura de armazenagem.

Tabela 5.12 - Efeito da temperatura nos componentes da cor da amostra em po da

Formulagdo 1 na U.R. de 52,89% e tempo de 5 dias. :

15°C 25°C 35°C D.M.S. (5%)
Litanter 53,03 A 4797 B 4248 C 0,58
Aftunter +8,15 C +833 B +956 A 0,08
Brtunter +1302 B +13,83A +13,76 A 0,16

1 - Médias seguidas pela mesma letra nas linhas ndo diferem estatisticamente ao nivel de 5% de probabilidade
pelo teste de Tukey.
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Tabela 5.13 - Efeito da temperatura nos componentes da cor da amostra em po da

Formulaggo 1 na U.R. de 52,89% e tempo de 30 dias. :

15°C 25°C 35°C D.M.S. (5%)
Ltfunter 4828 A 40,89 B 38,78 C 0,62
AHunter +7,89 B +9,56 A 19,66 A 0,34
Brtunter +13,64 A +1322 B +12,69 C 0,31

1 - Médias seguidas pela mesma letra nas linhas ndo diferem estatisticamente ao nivel de 5% de probabilidade
pelo teste de Tukey.

Tabela 5.14 - Efeito da temperatura nos componentes da cor da amostra em po da

Formulagéio 1 na U.R. de 76,59% e tempo de 5 dias. !

15°C 25°C 35°C D.M.S. (5%)
Litunter 27,96 A 2565 B 2294 C 0,14
Aftunter +10,86 B +11,37 A +10,47 C 0,15
Brtunter +10,33 A +9,05 B +732 C 0,16

1 - Médias seguidas pela mesma letra nas linhas ndo diferem estatisticamente a0 nivel de 5% de probabilidade
pelo teste de Tukey.

Tabela 5.15 - Efeito da temperatura nos componentes da cor da amostra em po da

Formulagdo 1 na U.R. de 76,59% e tempo de 30 dias. !

15°C 25°C 35°C D.M.S. (5%)
Litunter 24 98 A 274 B 20,09 C 050
Affunter +9.02 B +10,15 A +563 C 0,26
Diunter +7.87 A +6.42 B +3,65 C 0.40

1 - Médias seguidas pela mesma letra nas linhas ndo diferem estatisticamente ao nivel de 5% de probabilidade
pelo teste de Tukey.

115



Analise instrumental da cor Capitulo 5

Tabela 5.16 - Efeito da temperatura nos componentes da cor da amostra em po da

Formulagio 1 na U.R. de 84,40% e tempo de 5 dias. '

15°C 25°C 35°C D.M.S. (5%)
Lttunter 25,09 A 24,04 B 2290 C 0,15
AHunter +1032A  +10,12A +8,18 B 0,20
Ditunter +8,63 A +775 B +6,79 C 0,24

1 - Médias seguidas pela mesma letra nas linhas ndo diferem estatisticamente ao nivel de 5% de probabilidade
pelo teste de Tukey.

Tabela 5.17 - Efeito da temperatura nos componentes da cor da amostra em po da

Formulagio 1 na U.R. de 84,40% e tempo de 30 dias. '

15°C 25°C 35°C D.M.S. (5%)
Lttanter 20,71 A 1937 B 19,36 B 0,51
Aptunter +7,65 A +721 B +3,55 C 0,36
Brunter +4.64 A +3,70 B +1,64 C 0,20

1 - Médias seguidas pela mesma letra nas linhas ndo diferem estatisticamente a0 nivel de 5% de probabilidade
pelo teste de Tukey.

5.4.2.1.3 - Efeito da umidade relativa de armazenagem

Nas Tabelas de 5.18 a 5.23 os valores do componente vermelho
apresentam variagdes aleatorias com o aumento da U.R nas temperaturas de 15°¢
25°C, mas na temperatura de 35°C apos 30 dias diminuem significativamente

entre si com o aumento da U.R.
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O aumento da umidade relativa provoca diminuigio significativa da

luminosidade, isto ¢, quanto maior a umidade relativa menor o valor da

luminosidade.

Tabela 5.18 - Influéncia da umidade relativa na amostra em p6 da Formulagéo 1

na temperatura de 15°C e tempo de 5 dias.

U.R. Ltunter aHunter Drunter
52,89 53,03 a 8,15 c 13,02 a
76,59 27,96 b 10,86 a 10,33 b
84,40 25,09 ¢ 10,32 b 863 c
DMS. (5%) 04 016 0,21

1 - Médias seguidas pela mesma letra nas colunas ndo diferem estatisticamente ao nivel de 5% de probabilidade
pelo teste de Tukey.

Tabela 5.19 - Influéncia da umidade relativa na amostra em p6 da Formulagdo 1

na temperatura de 15°C e tempo de 30 dias.

UR. Lttunter Affunter brunter
52,89 48,28 a 7,89 b 13,64 a
76,59 2498 b 9,02a 787 b
84,40 20,71 ¢ 765 b 464 c
D.M.S. (5%) 0,88 0,33 0,41

1 - Médias seguidas pela mesma letra nas colunas ndo diferem estatisticamente ao nivel de 5% de probabilidade
pelo teste de Tukey.
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Tabela 5.20 - Influéncia da umidade relativa na amostra em p6 da Formulagéo 1

na temperatura de 25°C e tempo de 5 dias.

UR. Lttunter Aftunter Brunter
52,89 4797 a 833 ¢ 13,83 a
76,59 2565 b 1137 a 9,05 b
84 40 2404 ¢ 10,12 b 775 ¢
DM.S. (5%) 0,88 0,19 0,23

1 - Médias seguidas pela mesma letra nas colunas ndo diferem estatisticamente a0 nivel de 5% de probabilidade

pelo teste de Tukey.

Tabela 5.21 - Influéncia da umidade relativa na amostra em p6 da Formulagdo 1

na temperatura de 25°C e tempo de 30 dias.

UR. Ltunter AHunter bhunter
52,89 40,89 a 9,56 b 13,22 a
76,59 2274 b 10,15 a 6,42 b
84,40 1937 ¢ 721 ¢ 370 ¢
DMS. (5%) 027 0.19 031

1 - Médias seguidas pela mesma letra nas colunas nio diferem estatisticamente ao nivel de 5% de probabilidade

pelo teste de Tukey.

Tabela 5.22 - Influéncia da umidade relativa na amostra em p6 da Formulagdo 1

na temperatura de 35°C e tempo de 5 dias.

U.R. Lifunter Afjunter bHunter
52,89 42,48 a 9,56 b 13,76 a
76,59 2294 b 10,47 a 732 b
84,40 2290 b 8,18 ¢ 6,79 ¢
D.M.S. (5 %) 0,29 0,09 0,13

1 - Médias seguidas pela mesma letra nas colunas ndo diferem estatisticamente a0 nivel de 5% de probabilidade

pelo teste de Tukey.
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Tabela 5.23 - Influéncia da umidade relativa na amostra em p6 da Formulagio 1

na temperatura de 35°C e tempo de 30 dias.

U.R. Litunter Affunter brunter
52,89 38,78 a 9,66 a 12,69 a
76,59 20,09 b 563 b 365D
84,40 19,36 ¢ 355 ¢ 1,64 ¢
D.M.S. (5%) 0,21 0,09 0,17

1 - Médias seguidas pela mesma letra nas colunas ndo diferem estatisticamente ao nivel de 5% de probabilidade
pelo teste de Tukey.
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5.4.2.2 - Formulagio 2

5.4.2.2.1 - Efeito do tempo de armazenagem

Os resultados das analises estatisticas da cor da amostra em pé da
Formulagdo 2, em fungdo do tempo e do ambiente de armazenagem encontram-se
nas Tabelas 5.24 a 5.32. Estes valores podem ser visualizados nas Figuras B.7,

B.8 ¢ B.9 (Apéndice B).

Nas Tabelas de 524 a 5.32 os valores da luminosidade diminuem

significativamente entre si com o aumento do tempo de armazenagem.

As menores redugdes nos valores da luminosidade ocorreram na U.R. de
52.89% e T=15°C (Tabela 5.24), em seguida na mesma U.R. ¢ temperaturas de
25°C (Tabela 5.27) e 35°C (Tabela 5.30).

Na UR. de 52,89% e para todas as temperaturas os valores do
componente vermelho aumentaram ap6s 30 dias de armazenagem (Figura B.11 -

Apéndice B).

Na UR. de 76,59% e para as temperaturas de 15°C ¢ 25°C os valores do
componente vermelho aumentaram ap6s 30 dias de armazenagem € 0S valores do
componente amarelo diminuiram em todas as temperaturas. Na temperatura de
35°C e para a mesma U R. o valor do componente vermelho diminuiu no final do

periodo de armazenagem. Estes resultados podem ser visualizados nas Figuras

B.11 e B.12 (Apéndice B).
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Na UR. de 84,40% e para todas as temperaturas os valores do

componente vermelho e amarelo diminuiram ap6s 30 dias de armazenagem

(Figuras B.11 e B.12 - Apéndice B).

As maiores reducdes dos valores da luminosidade, componentes vermelho
e amarelo, apos 30 dias, ocorreram na temperatura de 35°C e U.R. de 84,40%

(Tabela 5.32), sendo de 68,54%, 72,18% e 91,48%, respectivamente.

Observando-se o comportamento do componente vermelho nas Tabelas
5.25, 5.26, 5.28, 5.29, 5.30, 5.31 e 5.32 nota-se que os valores no quinto dia

sempre foram maiores do que os valores no inicio € no fim da armazenagem.

De acordo com as Tabelas 5.25 a 5.32 a luminosidade ¢ reduzida
intensamente nos primeiros cinco dias de armazenagem. Estas redugdes variaram
entre 20 e 61% com relagdo ao valor inicial, sendo dependentes das condi¢des de

armazenagem. Entre o quinto € o trigésimo dia as redugdes variaram entre 6 €

13%.

Na Tabela 5.24 , ao contrario do que aconteceu na amostra em po da

Formulagéo 1, o valor de apuer aumenta com o tempo de armazenagem.
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Tabela 5.24 - Valores médios dos pardmetros Lpunter, @Hunter € DHunter Para a
amostra em po da Formulagio 2 armazenada a 15°C e umidade relativa média de

52.89% por 30 dias.'

Tempo (dias) Litunter AHunter Diiunter
0 54,65 a +7,01 ¢ +13,27 b
5 5202 b +7,66 b +14,65 a
30 4162 ¢ 1825a 113,07 o

DM.S. (5%) 0.36 0.13 0.18

1 - Médias seguidas pela mesma letra nas colunas nio diferem estatisticamente a0 nivel de 5% de probabilidade
pelo teste de Tukey.

Na Tabelas 5.25 observa-se que a luminosidade ¢ reduzida em cerca de
50% nos primeiros cinco dias de armazenagem, e cerca de 59% ao trigésimo dia,

0 que representa apenas 8,53% a mais de reducdo nos 25 dias restantes.

Tabela 525 - Valores médios dos parimetros Lpunter, @tunter € DHunter para a
amostra em po da Formulagdo 2 armazenada a 15°C e umidade relativa média de

76,59% por 30 dias.'

Tempo (dias) Litunter AHunter bHunter
0 54,65 a +701 ¢ +1327 a
5 27,04 b +9.84 a +9.62 b
30 2238 ¢ +829 b +5.85 ¢

D.M.S. (5%) 0,26 0,12 0,15

1 - Médias seguidas pela mesma letra nas colunas nio diferem estatisticamente ao nivel de 5% de probabilidade
pelo teste de Tukey.
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Na Tabela 526 ao final do trigésimo dia a redugdo ¢ de 64,78%,

representando apenas 11,7% a mais de redugéo, nos 25 dias restantes.

Tabela 5.26 - Valores médios dos parimetros Liunter, @Hunter € DHunter para a
amostra em po da Formulagio 2 armazenada a 15°C ¢ umidade relativa média de

84,40% por 30 dias.'

Tempo (dias) Litunter AHunter DHunter
0 54,65 a +7,01 b +1327a
5 25,64 b 49,77 a +8,90 b
30 1925 ¢ +541 ¢ +349 ¢
D.M.S. (5%) 0,24 0,23 0,30

1 - Médias seguidas pela mesma letra nas colunas ndo diferem estatisticamente ao nivel de 5% de probabilidade
pelo teste de Tukey.

Tabela 5.27 - Valores médios dos pardmetros Liunter, @Hunter € bHumter para a
amostra em p6 da Formulagio 2 armazenada a 25°C e umidade relativa média de

52.89% por 30 dias.'

Tempo (dias) Litunter AHunter bHunter
5 43,68 b +8,25 b +13,72 a
30 36,83 ¢ +10,02 a +11,68 b
"""""""" DMS. (5%) o042 000 052

1 - Médias seguidas pela mesma letra nas colunas nio diferem estatisticamente ao nivel de 5% de probabilidade
pelo teste de Tukey.
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Na Tabela 5.28 observa-se que o valor da luminosidade foi reduzido em
53,65% nos primeiros cinco dias. Ao final do trigésimo dia o acréscimo de

redugéo foi de 6,53%.

Tabela 5.28 - Valores médios dos parametros Liunter, atunter € DHunter para a
amostra em po da Formulagdo 2 armazenada a 25°C e umidade relativa média de

76,59% por 30 dias.’

Tempo (dias) Lhunter AHunter DHunter
0 54,65 a +7,01 ¢ +13,27 a
5 2533 b +9.90 a +827 b
30 21,76 ¢ +8,59 b +4,99 ¢

1 - Médias seguidas pela mesma letra nas colunas nio diferem estatisticamente ao nivel de 5% de probabilidade
pelo teste de Tukey.

Analisando-se as Tabelas 529 e 5.31 venfica-se comportamentos
idénticos mesmo tratando-se de temperaturas e U.R. diferentes. A luminosidade e
componentes vermelho e amarelo, ap6és 30 dias, foram reduzidos em cerca de
64%, 14% e 76%, respectivamente. Isto parece indicar que com relagdo aos
parametros da cor (Lunter> @Hunter> DHunter) S€ poderia armazenar o produto a 25°C
e UR. de 84,40% ou a 35°C e UR. de 76,59%, pois os niveis de degradagdo da

amostra se equivaleriam.
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Tabela 5.29 - Valores médios dos parametros Lyunter, @Hunter € bHunter para a
amostra em po da Formulagdo 2 armazenada a 25°C e umidade relativa média de

84.40% por 30 dias.’

Tempo (dias) Litunter Affunter Ditunter
0 54,65 a +7,01 b +13,27 a
5 22,99 b +8,93 a +6,51 b
30 19,16 ¢ +6,03 ¢ +3,02 ¢
D.M.S. (5%) 0,22 0,12 0,16

1 - Médias seguidas pela mesma letra nas colunas ndo diferem estatisticamente ao nivel de 5% de probabilidade
pelo teste de Tukey.

Tabela 5.30 - Valores médios dos parimetros Liunter, atunter € Drunter para a
amostra em po da Formulagdo 2 armazenada a 35°C e umidade relativa média de

52,89% por 30 dias.'

Tempo (dias) Litunter Afunter Ditunter
0 54,65 a +7.01 ¢ +13,27 a
5 37,50 b +10,74 a +12,72 b
30 3242 ¢ +9.00 b +9.75 ¢
D.M.S. (5%) 1,39 0,34 0,53

1 - Médias seguidas pela mesma letra nas colunas ndo diferem estatisticamente ao nivel de 5% de probabilidade
pelo teste de Tukey.
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Tabela 5.31 - Valores médios dos pardmetros Liunter, atunter € DHunter Para a

amostra em p6 da Formulagdo 2 armazenada a 35°C e umidade relativa média de

76,59% por 30 dias.'
Tempo (dias) Litunter AHunter bHunter
0 54,65 a +7,01 b +13,27 a
5 2382 b +8,64 a +7,58 b
30 19,55 ¢ +6,03 ¢ +3,18 ¢
D.M.S. (5%) 0,25 0,10 0,23

1 - Médias seguidas pela mesma letra nas colunas nio diferem estatisticamente ao nivel de 5% de probabilidade
pelo teste de Tukey.

Tabela 5.32 - Valores médios dos pardmetros Lijunter, @Hunter € DHunter Para a
amostra em po da Formulagdo 2 armazenada a 35°C e umidade relativa média de

84.40% por 30 dias.'

Tempo (dias) Ltunter AHunter bHunter
0 54,65 a +7,01 b +1327 a
5 20,89 b +7,38 a +5,46 b
30 17,29 ¢ +1,95 ¢ +1,13 ¢
CoMs e o o ou

1 - Médias seguidas pela mesma letra nas colunas nio diferem estatisticamente ao nivel de 5% de probabilidade
pelo teste de Tukey.
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5.4.2.2.2 - Efeito da temperatura de armazenagem

Os resultados das analises estatisticas da cor da amostra em po da
Formulagdo 2, em fungdo da temperatura encontram-s¢ nas Tabelas 5.33 a 38.
Estes valores podem ser visualizados nas Figuras B.10, B.11 e B.12 (Apéndice
B).

Nas Tabelas 5.33 a 5.38 a luminosidade diminui significativamente entre
si com o aumento da temperatura em todas as condigdes estudadas, exceto na
UR. de 84.40% e t=30 dias entre as temperaturas de 15°C e 25°C ndo existe

diferenca significativa entre si.

Observando-se as Tabelas de 5.33 a 5.38 o componente amarelo diminui
significativamente entre si com o aumento da temperatura em todas as condigdes

estudadas.

Tabela 5.33 - Efeito da temperatura nos componentes da cor da amostra em pé da

Formulagdo 2 na U.R. de 52,89% e tempo de 5 dias. !

15°C 25°C 35°C D.M.S. (5%)
Litunter 52,02 A 43,68 B 37,50 C 0,18
Affunter +7,66 C +8,25 B +10,74 A 0,03
Brunter +14,65 A +13,72 B +12,72 C 0,09

1 - Médias seguidas pela mesma letra nas linhas ndo diferem estatisticamente ao nivel de 5% de probabilidade
pelo teste de Tukey.
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Tabela 5.34 - Efeito da temperatura nos componentes da cor da amostra em p6 da

Formulagio 2 na U.R. de 52,89% e tempo de 30 dias. !

15°C 25°C 35°C D.M.S. (5%)
Litunter 41,62 A 36,83 B 3242 C 1,44
AHunter +825 C +10,02 A +9,00 B 0,34
Diunter +1307A  +11,68 B +9,75 C 0,55

1 - Médias seguidas pela mesma letra nas linhas ndo diferem estatisticamente ao nivel de 5% de probabilidade
pelo teste de Tukey.

Tabela 5.35 - Efeito da temperatura nos componentes da cor da amostra em po da

Formulagio 2 na U.R. de 76,59% e tempo de 5 dias. '

15°C 25°C 35°C D.M.S. (5%)
Lttunter 27,04 A 2533 B 2382 C 0,32
Aptunter +984A  +990 A +8,64 B 0,09
Brtunter +962A  +827 B +7,58 C 0,17

1 - Médias seguidas pela mesma letra nas linhas ndo diferem estatisticamente ao nivel de 5% de probabilidade
pelo teste de Tukey.

Tabela 5.36 - Efeito da temperatura nos componentes da cor da amostra em p6 da

Formulagdo 2 na U.R. de 76,59% e tempo de 30 dias. :

15°C 25°C 35°C D.M.S. (5%)
Lttunter 2238 A 21,76 B 19,55 C 0,17
apunter +829 B +8,59 A +6,03 C 0,08
Ditunter +5.85 A +4,99 B +3.18 C 0,20

1 - Médias seguidas pela mesma letra nas linhas ndo diferem estatisticamente a0 nivel de 5% de probabilidade
pelo teste de Tukey.
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Tabela 5.37 - Efeito da temperatura nos componentes da cor da amostra em po da

Formulagdo 2 na U.R. de 84,40% e tempo de 5 dias. :

15°C 25°C 35°C D.M.S. (5 %)
Littunter 25,64 A 22,99 B 20,89 C 0,29
AHunter +9.77 A +8,93 B +7,38 C 0,30
bumer  +8,90 A +6,51 B +5.46 C 0,29

1 - Médias seguidas pela mesma letra nas linhas ndo diferem estatisticamente ao nivel de 5% de probabilidade
pelo teste de Tukey.

Tabela 5.38 - Efeito da temperatura nos componentes da cor da amostra em po da

Formulagdo 2 na U.R. de 84,40% e tempo de 30 dias. '

15°C 25°C 35°C DM.S. (5%)
Littanter 1925 A 19,16 A 17,29 B 0,13
Aftunter +5,41 B +6,03 A +1,95 C 0,09
Diunter +3.49 A +3,02 B +1,13 C 0,11

1 - Médias seguidas pela mesma letra nas linhas ndo diferem estatisticamente ao nivel de 5% de probabilidade
pelo teste de Tukey.

5.4.2.2.3 - Efeito da umidade relativa de armazenagem

Os resultados das andlises estatisticas da cor da amostra em po da
Formulagdo 2, em fungdo da umidade relativa de armazenagem encontram-se nas

Tabelas 5.39 a 5.44.

Nas Tabelas de 5.39 a 5.44 o aumento da U.R. provoca diminuig¢do
significativa da luminosidade € do componente amarelo em todos os periodos de

armazenagem ¢ temperaturas.
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Analisando-se o componente vermelho apos 30 dias de armazenagem nas
Tabelas 5.40, 5.42 e 5.44 verifica-se que diminui significativamente entre si com

o aumento da UR., exceto entre a UR. de 52,89% e UR.=76,59% na

temperatura de 15°C ndo existe diferenga significativa.

Tabela 5.39 - Influéncia da umidade relativa na amostra em p6 da Formulag&o 2

na temperatura de 15°C e tempo de 5 dias.

UR. Liunter Apfunter Briunter
52,89 52,02 a +7,66 b +14,65 a
76,59 27,04 b +9.84 a +9,62 b
84,40 25,64 ¢ +9,77 a +8,90 ¢
D.M.S. (5%) 0,22 0,21 0,31

1 - Médias seguidas pela mesma letra nas colunas no diferem estatisticamente ao nivel de 5% de probabilidade
pelo teste de Tukey.

Tabela 5.40 - Influéncia da umidade relativa na amostra em pé da Formulagéo 2

na temperatura de 15°C e tempo de 30 dias.

UR LHunter Afunter bHunter
52,89 4162a +825a +1307a
76,59 2238 b +829a +585 b
84.40 1925 ¢ +541 b +349 ¢
" DMS.(5%) 027 o1z 014

1 - Médias seguidas pela mesma letra nas colunas ndo diferem estatisticamente ao nivel de 5% de probabilidade
pelo teste de Tukey.
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Tabela 5.41 - Influéncia da umidade relativa na amostra em p6 da Formulagdo 2

na temperatura de 25°C e tempo de 5 dias.

UR. Litunter Affunter Brunter
52,89 43,68 a +8,25 ¢ +13,72 a
76,59 25,33 b +9,90 a +8,27 b
84,40 2299 ¢ +8,93 b +6,51 ¢
D.M.S. (5%) 0,30 0,06 0,15

1 - Médias seguidas pela mesma letra nas colunas ndo diferem estatisticamente ao nivel de 5% de probabilidade
pelo teste de Tukey.

Tabela 5.42 - Influéncia da umidade relativa na amostra em p6 da Formulagdo 2

na temperatura de 25°C e tempo de 30 dias.

UR. Liunter AHunter Drunter

52,89 36,83 a +10,02 a +11,68 a

76,59 21,76 b +8,59 b +499 b

84,40 19,16 ¢ +6,03 ¢ +3,02 ¢
DMS. (5%) 031 008 018

1 - Médias seguidas pela mesma letra nas colunas ndo diferem estatisticamente ao nivel de 5% de probabilidade
pelo teste de Tukey.

Tabela 5.43 - Influéncia da umidade relativa na amostra em p6 da Formulagdo 2

na temperatura de 35°C e tempo de 5 dias.

UR. Lttunter Affunter Dhunter
52,89 3750 a +10,74 a +12,72 a
76,59 2382 b +8,64 b +7,58 b
84.40 2089 ¢ +738 ¢ +546 ¢
DM.S. (5 %) 0,27 0,23 0,08

1 - Médias seguidas pela mesma letra nas colunas nio diferem estatisticamente ao nivel de 5% de probabilidade
pelo teste de Tukey.
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Tabela 5.44 - Influéncia da umidade relativa na amostra em p6 da Formulagéo 2

na temperatura de 35°C e tempo de 30 dias.

U.R. L tfunter Afunter Ditunter
52,89 3242 a +9,00 a +9,75 a
76,59 19,55 b +6,03 b +3,18 b
84,40 17,29 ¢ +1,95 ¢ +1,13 ¢
D.M.S. (5 %) 1,39 0,33 0,55

1 - Médias seguidas pela mesma letra nas colunas ndo diferem estatisticamente ao nivel de 5% de probabilidade
pelo teste de Tukey.

5.4.2.3 - Comparacio da Formulagio 1 com a Formulagiio 2

Em ambas formulagdes a luminosidade diminui com o tempo de
armazenagem. Isto tem sido observado por diversos pesquisadores e atribuido a
um possivel escurecimento da amostra (SAPERS & DOUGLAS, 1987,
ROBBINS & MOORE, 1990; OLIVA, 1995).

Quando se compara os valores da luminosidade das duas formulagdes, em
todas as condigdes de armazenagem estudadas, verifica-se que a Formulagéo 2
foi a mais prejudicada, isto €, as maiores redugdes da luminosidade ocorreram

nesta formulagao.

Ao final de 30 dias, de todas as condigdes de armazenagem o pior
resultado em relagdo a preservagdo das caracteristicas de cor do produto foi
obtida para a T=35°C e U.R. de 84,40%. Nestas condigdes, as alteragdes na cor
da Formulagdo 2 foram maiores do que na Formulagdo 1. As redugdes dos

parametros luminosidade e componentes vermelho e amarelo da Formulagdo 2 em
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relagio a Formulagdo 1 foram maiores em 4.82%, 8,74% e 5,08%,
respectivamente. Estas alteragdes maiores podem estar relacionadas com a menor
quantidade de goma que esta formulagdo possui, ou seja, uma quantidade maior
de material de parede proporciona uma protegdo maior contra 0s agentes

externos, causadores do rompimento da microencapsulagdo.
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5.5 - CONCLUSOES

Diante dos resultados obtidos neste capitulo conclui-se que:

e As menores alteragdes da luminosidade nas duas formulagdes apos 30

dias de armazenagem ocorreram na U.R. de 52,89% e T=15°C.

e As maiores alteragdes dos componentes da cor (Liunter, @Hunter € bHunter)

nas duas formulagdes ocorreram na U.R. de 84,40% e T=35°C.

e A luminosidade e o componente amarelo diminuem com o aumento da

temperatura € U.R. ap6s 30 dias de armazenagem.

e O componente vermelho nas duas formulagdes diminui com o aumento

da U.R. apos 30 dias de armazenagem na temperatura de 35°C.

e Os valores da luminosidade diminuem intensamente nos Pprimeiros
cinco dias de armazenagem, quando as amostras sdo submetidas as
umidades relativas de 76,59% e 84,40% e em todas as temperaturas
estudadas (15°C, 25°C e 35°C). Essas redugdes foram entre 47-56%
para as amostras da Formulagdo 1 e entre 50-62% para as amostras da

Formulagdo 2.

e As maiores redugdes nos valores da luminosidade ocorreram na

Formulagdo 2.
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e A diminui¢do no valor da luminosidade indica o escurecimento da
amostra, o qual pode estar relacionado com o escurecimento nao-

enzimatico causado pela degradagdo do acido ascorbico.
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CONSIDERACOES FINAIS

O presente trabalho foi elaborado basicamente com o objetivo de estudar
a microencapsulagio do suco de acerola (Malpighia punicifolia, L.), visando a
obten¢do de um produto que preservasse ao maximo as caracteristicas
nutricionais e sensoriais do suco, ao mesmo tempo lhe conferindo uma
apresentacdo desidratada, compacta € com grande resisténcia a0 armazenamento.
Com esse objetivo, através de testes preliminares, selecionaram-se  as
caracteristicas do suco e material de parede a serem utilizados nas formulagoes,
bem como temperaturas na entrada e saida do secador. A partir desta selegéo foi
iniciado o estudo de caracterizagdo de algumas propriedades quimicas e fisicas

do produto, a fim de determinar a melhor formulagdo dentre as estudadas.

Constatou-se, no estudo de caracterizagdo inicial do p6 de acerola, que a
menor perda de acido ascorbico, devido ao processo de secagem, ocorreu na
Formulagdo 1. Concluiu-se que quanto maior a quantidade de material de parede

utilizado maior a protegdo dada ao ingrediente ativo.

Do estudo da viscosidade e sua influéncia na morfologia das particulas do
suco de acerola microencapsulado, concluiu-se que quanto maior a concentragao
de material de parede maior a viscosidade aparente da suspensdao ¢ menor a
formagdo de particulas aglomeradas. Constatou-se ainda que a Formulagédo 1
apresenta a menor aglomeragdo das particulas, devendo prevalecer sobre as

demais formulagées na hora da escolha.
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Do conjunto das isotermas de adsor¢do de umidade das trés formulagdes,
verificou-se que os valores das respectivas umidades de equilibrio, nas

temperaturas estudadas, mostram valores menores para a Formulagdo 1.

Da analise das amostras do suco de acerola microencapsulado, mantidas
em embalagem flexivel plastica, durante o periodo de um ano, foi evidenciado

que a perda de acido ascorbico foi menor para a Formulagao 1.

Da caracterizagdo inicial da cor do p6 de acerola microencapsulado a
Formulagdo 1 apresentou a coloragdo mais atrativa e persistente dentre as
formulagdes estudadas. No estudo das alteragdes de cor a Formulagdo 1
apresentou redugdes menores nos valores da luminosidade quando comparado

com a Formulagdo 2.

De acordo com o estudo realizado sobre a microencapsulagdo do suco de
acerola pode-se concluir que a Formulagdo 1 reuniu os melhores resultados
dentre as formulag¢des estudadas.

A continuidade do estudo sobre microencapsulagdo do suco de acerola ¢
importante para que este processo possa ser utilizado com éxito. Recomenda-se,
para trabalhos futuros, dar sequéncia a alguns topicos ndo abordados nesta
pesquisa:

_ Estudar o uso do suco de acerola microencapsulado em misturas.

- Uso de anti-umectantes nas formulagdes.
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- Estabelecimentos de correlagdes entre a perda de acido ascorbico e as

alteragdes nos parametros da cor.

- Extensdo do processo a outras frutas tropicais, com importancia

econdmica.

- Estudar a microencapsulagio de misturas de suco de acerola com sucos

de outras frutas.

- Estudar a microencapsulagéo de suco de acerola com a adigao de outros

tipos de material de parede.

- Estudar as alteragdes do suco de acerola microencapsulado

acondicionado em outros tipos de embalagem.
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Apéndice A

Tabela A.1 - Valores experimentais e teoricos da umidade de equilibrio da
Formulagdo 1 a temperatura de 15 °C.

aw X X €
(experimental) (tedrico) GAB
GAB

0,3330 4,30 4,52 -0,0506
0,4315 6,70 6,59 0,0151
0,5587 10,36 10,36 0,0001
0,7098 18,40 18,17 0,0123
0,7561 21,89 22,07 -0,0085
0,7646 23,14 22.92 0,0097
0,8170 29,09 29,43 -0,0118
0,8592 37,28 37,14 0,0038

Tabela A2 - Valores experimentais e teoricos da umidade de equilibrio da
Formulagdo 1 a temperatura de 25 °C.

X

€

Ay X
(experimental) (tedrico) GAB
GAB

0,3278 4,25 4,67 -0,0993
0,4316 7,27 6,75 0,0714
0,5289 8,96 9,30 -0,0380
0,6886 16,60 16,13 0,0285
0,7425 20,17 19,96 0,0103
0,7529 20,61 20,86 -0,0122
0,8099 26,64 27,18 -0,0201
0,8434 32,84 32,54 0,0090

Tabela A.3 - Valores experimentais e teoricos da umidade de equilibrio da
Formulagdo 1 4 temperatura de 35 °C.

X

€

aw X
(experimental) (tedrico) GAB
GAB
0,3205 3,49 4,14 -0,1865
0,4317 6,47 6,46 0,0023
0,4991 825 832 0,0085
0,6696 17,41 16,40 0,0578
0,7206 20,56 20,82 -0,0128
0,7487 24,71 24,08 0,0254
0,8027 31,46 33,26 -0,0571
0,8295 41,19 40,28 0,0222
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Apéndice A

Tabela A.4 - Valores experimentais e tedricos da umidade
Formulagdo 2 a temperatura de 15 °C.

de equilibrio da

aw X X €
(experimental) (tedrico) GAB
GAB

0,3330 5,12 5,27 -0,0302
0,4315 7,38 7,42 -0,0059
0,5587 11,22 11,20 0,0018
0,7098 18,99 18,93 0,0032
0,7561 22.43 22,81 -0,0168
0,7646 25,03 23,65 0,0550
0,8170 28,84 30,23 -0,0480
0,8592 38,61 38,15 0,0120

Tabela A.5 - Valores experimentais e tedricos da umidade de equilibrio da
Formulagio 2 a temperatura de 25 °C.

aw X X €
(experimental) (tedrico) GAB
GAB
0,3278 4,81 4,92 -0,0234
0,4316 6,99 7,07 -0,0121
0,5289 9,77 9,72 0,0054
0,6886 16,86 16,87 -0,0005
0,7425 21,24 20,95 0,0136
0,7529 22,42 21,92 0,0225
0,8099 27,59 28,77 -0,0429
0,8434 35,23 34,72 0,0145

Tabela A.6 - Valores experimentais e tedricos da umidade

Formulagdo 2 a temperatura de 35 °C.

de equilibrio da

€

aw X X
(experimental) (tedrico) GAB
GAB
0,3205 434 4,54 -0,0464
0,4317 7,20 7,02 0,0245
0,4991 8,55 9,00 -0,0531
0,6696 18,09 17,42 0,0369
0,7206 21,59 21,93 -0,0156
0,7487 26,06 2521 0,0328
0,8027 32,73 34,25 -0,0465
0,8295 41,73 41,00 0,0176
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Tabela A7 - Valores experimentais e tedricos da umidade de equilibrio da
Formulagdo 3 a temperatura de 15 °C.

aw X X >
(experimental) (tedrico) GAB
GAB

0,3330 5,76 6,18 -0,0730
0,4315 8,72 8,61 0,0121
0,5587 12,92 12,82 0,0084
0,7098 21,93 21,18 0,0345
0,7561 25,34 25,27 0,0029
0,7646 25,88 26,16 -0,0108
0,8170 32,10 32,93 0,0257
0,8592 41,27 40,85 0,0100

Tabela A.8 - Valores experimentais e teoricos da umidade de equilibrio da
Formulagio 3 a temperatura de 25 °C.

aw X X €
(experimental) (tedrico) GAB
GAB

0,3278 4,92 5,41 -0,0987
0,4316 7,96 7,83 0,0163
0,5289 11,18 10,80 0,0340
0,6886 18,62 18,68 -0,0034
0,7425 23,29 23,06 0,0097
0,7529 24,08 24,08 -0,0001
0,8099 30,63 31,20 -0,0185
0,8434 37,46 37,16 0,0082

Tabela A.9 - Valores experimentais e teoricos da umidade de equilibrio da
Formulagiio 3 a temperatura de 35 °C.

aw X X €
(experimental) (tedrico) GAB
GAB

0,3205 5,18 5,47 -0,0565
0,4317 7,92 7,81 0,0136
0,4991 9,86 9,67 0,0197
0,6696 18,79 18,09 0,0370
0,7206 22,82 23,17 -0,0152
0,7487 26,21 27,17 -0,0366
0,8027 40,73 39,86 0,0213
0,8295 51,05 51,33 -0,0054
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Apéndice B

Formulagéo 1 - 15°¢C
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Valores médios do parametro luminosidade (Litunter) €m fungdo do

tempo de armazenagem para a Formulagdo 1 a 15°C, 25°C e 35°C.
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Formulagdo 1 - 15°C
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Figura B.2 - Valores médios do parametro apuyer) em fungdo do tempo de
armazenagem para a Formulagio 1 a 15°C, 25°C e 35°C.
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Formulagdo 1 - 15°C
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Figura B.3 - Valores médios do parametro byyye em fungdo do tempo de
armazenagem para a Formulagdo 1 a 15°C, 25°C e 35°C.
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Figura B.4 - Valores médios do pardmetro luminosidade (Liunter) em fun¢do do
tempo de armazenagem para a amostra em p6 da Formulagdo 1.
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Formulagdo 1 - UR =52,89%
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Figura B.5 - Valores médios do pardmetro apu em fungdo do tempo de
armazenagem para a amostra em p6 da Formulagio 1.
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Formulagio 1 - UR.=52 89%

10

i %
12

e

14
12

10[

Brunter

-o0— 15°C
=-259¢
—o— 35%C
0 5 10 15 30
Tempo (dias)
Formulagdo 1 - UR.=7659%
—d
-o- 15°C
- 25°C
—o— 35°%C
5 10 15 30
Tempo (dias)

Formulagdo 1 - U.R.=84,40%

14

10 15

Tempo (dias)

30

Figura B.6 - Valores médios do parimetro byjyyer €m funcdo do tempo de

armazenagem para a amostra em p6 da Formulagio 1.
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Formulagdo 2 - 15°C
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Figura B.7 - Valores médios do pardmetro Lijyyer em fungdo do tempo de
armazenagem para a amostra em p6 da Formulagio 2.
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Formulagdo 2 - 15°C
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Figura B.8 - Valores médios do pardmetro ajjur em fungio do tempo de
armazenagem para a amostra em p6 da Formulagao 2.
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Formulagdo 2 - 15°C
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Figura B.9 - Valores médios do parametro byyer em fungdo do tempo de
armazenagem para a amostra em po da Formulagao 2.
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Formulagdo 2 - UR.=52,89%

\
i S e S RN o

}' 30
20
-o— 15°%C
—0- 25°¢
10 ~— 35°%C
(]
0 5 10 15 20 25 30
Tempo (dias)
Formulagéo 2 - UR.=76,59%
60
50
40
j 30
20 -___‘___'_'___‘_“—-—————-___d
—o— 15°C
-
50 25°C
—o— 35°C
0
0 5 10 15 20 25 30
Tempo (dias)
Formulagdo 2 - U.R =84,40%
60
50
40

20 x{
—o- 15°C
10 -o- 25°C
—o— 35°%C

0 5 10 15 20 25 30
Tempo (dias)

Figura B.10 - Valores médios do pardmetro Ly em fun¢do do tempo de
armazenagem para a amostra em p6 da Formulagdo 2.
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Figura B.11 - Valores médios do pardmetro apuer em fungdo do tempo de
armazenagem para a amostra em p6 da Formulagéo 2.
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Figura B.12 - Valores médios do pardmetro by em fungdo do tempo de
armazenagem para a amostra em pé da Formulagao 2.
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