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RESUMO

A aglomeracao de pés é utilizada para melhorar 0 manuseio das particulas
e facilitar sua reconstituicdo em agua. O objetivo principal deste trabalho foi avaliar
a influéncia do tipo e do conteudo de uma fase lipidica na aglomeracédo de pos
alimenticios. Como alimento-modelo usou-se maltodextrina DE 10 e trés diferentes
fracoes de 6leo de palma: duas oleinas (pontos de fusdo de 14 e 18 °C) e uma
estearina (ponto de fusdo de 51 °C). Os pos primarios contendo lipideos foram
obtidos através da secagem em spray-dryer de emulsdes de maltodextrina, 6leo e
surfactante a 30% p/p. Os ensaios de aglomeracao contemplaram pés contendo 5,
10, 15, 20 ou 25% de cada fracdo de 6leo de palma. A umidade, densidade e
escoabilidade dos pds diminuiram com o aumento do seu conteudo de lipideos.
Os pds contendo as oleinas apresentaram maior coesao entre si do que o material
com estearina. Os ensaios de aglomeracao foram conduzidos em um aglomerador
com jato de vapor, em escala piloto. Um planejamento experimental prévio
confirmou um aumento significativo do didmetro dos aglomerados com o aumento
da pressao de vapor, do contetdo de lipideos dos pds e da temperatura do ar de
secagem dos aglomerados. Os ensaios definitivos de aglomeragdo foram
realizados com ar de secagem a 100°C e pressdao de vapor de 1,9 bar. As
particulas com oleina absorveram menos umidade no contato com o vapor do que
o material contendo estearina e o isento de éleo. A influéncia dos agentes ligantes
(umidade e/ou O6leo) foi mais importante para o aumento de tamanho dos
aglomerados do que a temperatura do ar. Uma pequena adi¢cdo de 6leo (5%)
prejudica 0 mecanismo de aglomeracdao. Nos pés sem 6leo a aglomeracao foi
controlada pela plastificacdo da superficie das particulas. Nos pds com alto
conteudo de 6leo, sobretudo com as oleinas, a pré-aglomeracédo devido a alta
coesividade das particulas promoveu a formacdo de grandes e compactos
aglomerados. O p6 sem 6bleo produziu aglomerados de melhor aparéncia e de
tamanho similar ou maior do que o produto com 25% de 6leo, porém com menor
resisténcia a compressao. Todos os aglomerados apresentaram uma maior

facilidade de escoamento em relacdo aos seus pés originais.

Palavras-chave: aglomeragédo, maltodextrinas, lipideos, instantaneizagéo.
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ABSTRACT

Agglomeration involves the production of larger and stable particles by
aggregation of fine particulated material, in order to enhance flowability,
appearance and reconstitution in water. This work evaluated the contribution of an
oil phase on the agglomeration mechanisms of food powders. Three different palm
oil fractions (two oleins with melting point of 14 and 18 °C and one stearin with
melting point of 51 °C) were incorporated to the solid matrix of maltodextrin DE 10.
Maltodextrin powders containing lipids were processed by spray-drying emulsions
of 30% (w/w) total solids (maltodextrin, lipids and surfactant) content. The
emulsions were prepared with 5, 10, 15, 20 or 25% of each palm oil fractions,
based on total dry mass. Granulation runs were carried out in a pilot plant steam jet
agglomerator. Preliminary experiments performed according to a factorial design
indicated an increase of the size of the agglomerates with the increase in steam
pressure, lipid content and drying air temperature. The definitive experiments were
carried out at a steam pressure of 1.9 bar and air temperature of 100 °C. The
influence of the binding agents (moisture and/or oil) was more important than the
air temperature. The size increase of maltodextrin powder without oil was
controlled by surface plasticization and agglomerates with suitable instant
properties were obtained. The influence of moisture content was more important
than the oil content for maltodextrins with stearin while the inverse occurred for
maltodextrins with olein. Maltodextrins powders containing stearin were less
cohesive and showed incomplete surface coating by the lipids facilitating moisture
absorption. The pre-agglomeration stage favored the blend of the more cohesive
powders and formed larger and more resistent agglomerates. The lower tendency
to form pre-agglomerates in powders containing stearin is compensated by higher
moisture uptake in the steam section. Small amount of oil degenerated drastically
the process. The average size and the mechanical resistance of the agglomerates
increased with increasing oil content in the powders. Agglomeration enhanced
considerably the flowability of the particles containing oil.

Keywords: agglomeration, maltodextrin, lipids, flowability, instantization.
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CAPITULO 1: INTRODUCAO E OBJETIVOS

O processo mais empregado industrialmente para a producdo de
alimentos em p6 é a secagem em spray-dryer. No entanto, o produto obtido
geralmente apresenta-se como um po6 fino com uma menor dispersdo e
solubilizagdo em fase liquida. Outro problema ocasionado pela granulometria dos
pds finos € a compactacao e a dificil escoabilidade de suas particulas durante o

armazenamento e manipulagao.

Para minimizar estes efeitos pode ser realizada uma aglomeracado das
particulas e desta maneira promover uma maior facilidade de escoamento dos po6s
e um menor tempo de reconstituicdo do material em uma fase liquida. Existem
diversos métodos de aglomeracdo que estdo associados a presenca de agentes
ligantes, a compressao dos pods e ao efeito da temperatura na plastificacdo da
superficie das particulas para favorecer a sua adesdo e o crescimento dos
granulos. A classificacao dos principais métodos de aglomeragao geralmente esta
relacionada a presenca de ligantes, sendo estes por via Umida e a seco.

A aglomeragao térmica € um método a seco alternativo ao tradicional uso
de agua ou vapor para a formacdo de agregados, apresentando como um
processo mais simples e barato, descartando o uso de equipamentos e controles
sofisticados como o conjunto spray-dryer e granulador. Atualmente ha um
crescente interesse no desenvolvimento de tecnologias para a aglomeragao
térmica de po6s alimenticios, porém ainda sdo poucos os relatos encontrados na
literatura sobre o sucesso deste método e sua implantacdo em escala industrial
para aglomeracao de pos, preservando as caracteristicas fisicas e organolépticas
do material original. O conceito da transicao vitrea dos sélidos amorfos indica que
o efeito da temperatura promove a plastificacdo da superficie das particulas e sua
adesao através do contato. Entretanto, na pratica, o efeito da temperatura de
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operacao e do conteudo de umidade dos pdés em relacdo ao desempenho do
processo de sinterizagdo nao esta claramente relatado na literatura, tais como nos
trabalhos de Omobuwajo et. al. (2000), Palzer (2005), etc.

Diversos desses produtos comerciais contem em sua formulacdo uma
ampla faixa de triacilglicerdis com diferentes pontos de fusdo e em diferentes
proporcdes, tais como o leite em péd integral e semi-desnatado, achocolatados e
demais alimentos em pé. Essa fase hidrofébica também influencia o processo de
aglomeracao, pois interfere no mecanismo classico de crescimento das particulas

e pode funcionar como agente ligante.

Existem, portanto, alguns questionamentos sobre a influéncia do agente
ligante na aglomeracéo das particulas. Na literatura encontram-se varios trabalhos
técnicos que avaliam a influéncia da fracao lipidica nas propriedades fisicas dos
pds obtidos através da secagem em spray-dryer, principalmente sobre o leite em
pd. No entanto, as informagbes sobre 0os mecanismos atuantes ndo estdo bem
definidas. Sabe-se que o contetudo de lipideos aumenta a coesividade dos pés,
mas nao ha informagdes especificas em relagdo ao efeito do tipo e do percentual
da fase lipidica na reconstituicio e escoabilidade destes produtos e,
principalmente, sua influéncia na aglomeracao de suas particulas.

Em virtude destas incertezas, foi proposta uma avaliagdo mais detalhada
do efeito da fase lipidica nas propriedades fisicas, instantaneidade e escoabilidade
dos pbés alimenticios e seus aglomerados. A producao de um alimento modelo
com composicao quimica definida e conteudo de 6leo conhecido foi a etapa inicial
deste trabalho. Posteriormente foram realizados ensaios de aglomeragéao através
do método tradicional de umidificacdo dos p6s com e sem lipideos. Através do
conhecimento das caracteristicas fisicas de conjuntos de amostras contendo
diferentes proporgdes de determinados lipideos com pontos de fusdo distintos,
pode-se obter informagbes mais seguras sobre a influéncia da fase lipidica na
aglomeracao de pds alimenticios.

O processo de aglomeracao térmica de p6s alimenticios foi previamente

estudado enfocando-se o efeito da temperatura como agente principal para
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formacédo de aglomerados. O desenvolvimento do equipamento e os resultados
obtidos sao apresentados no Apéndice A.

O principal objetivo deste trabalho foi a caracterizacdo dos pdés com
diferentes proporcdées de Oleo em relagdo as suas propriedades fisicas,
instantaneidade e escoabilidade e avaliar a influéncia do contetdo e estado fisico
do bleo dos pds nos processos de aglomeracdo e nas caracteristicas dos seus

aglomerados.



CAPITULO 2: REVISAO DA LITERATURA

Este capitulo esta organizado em sec¢des com informacdes e resultados

de trabalhos técnicos publicados.

» Seccédo 2.1(pag. 4-6): aborda a producao de pos alimenticios contendo uma

fase lipidica através da secagem em spray-dryer.

» Seccdo 2.2 (pag. 7-15): relata as principais propriedades fisicas para

caracterizagao de produtos em pd produzidos em spray-dryer, métodos de
determinacao, valores apresentados para pos contendo 6leo e a influéncia
do conteudo de gordura nas caracteristicas de manuseio e processamento

dos p6s (escoabilidade, instantaneidade, etc.).

» Seccdo 2.3 (pag. 15-34): enfoca a aglomeracao de particulas, seus

principais mecanismos, métodos, influéncia da pegajosidade das particulas,
aglomeracdo por jato de vapor, aglomeracado térmica e caracteristicas
desejaveis dos aglomerados.

» Seccdo 2.4 (pag. 34-36): descreve algumas caracteristicas fisicas das

maltodextrinas, das fracées de 6leo de palma refinado e dos surfactantes
utilizados para o preparo de emulsées.
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2.1 Producao de pos alimenticios contendo lipideos

A producdo de poOs alimenticios é realizada através da operagédo de
secagem. Existem diversos tipos de secadores e técnicas para a desidratacao de
frutas e vegetais, assim como para a secagem de emulsdes e suspensodes. Dentre
estes equipamentos destacam-se os secadores de leito mével, como os de leito
de jorro e fluidizado, de tambor rotatério, etc. Para a produgédo em larga escala de
produtos como o leite em po, café instantaneo, cha e outros, geralmente se
utilizam os secadores do tipo spray (GREENSMITH, 1998).

Para a producdao de pos de produtos alimenticios contendo gorduras,
como € o caso do leite integral, por exemplo, € mais econémico proceder a uma
concentracdao em evaporadores, antes da sua secagem. A desidratacdo em spray-
dryer é relativamente simples, pois essas emulsdes sao estaveis uma vez que 0s
glébulos de gordura estao estabilizados por uma membrana protéica. O p6 obtido,
entretanto, pode apresentar uma alta concentragdo de gordura livre (sem a
protecado protéica em sua superficie). Além disso, ha o efeito da lactose, que pode
migrar para a superficie (KIM et al., 2005).

A etapa critica na producao de emulsdo-modelo, em pd, é a operacao de
mistura, isto é, a incorporagao da fragéo lipidica na solu¢ao aquosa. Emulsdes séo
sistemas termodinamicamente instaveis. No entanto, através da adicdo de
emulsificantes antes da homogeneizagdo das fases, é possivel formar emulsbes
que permanecem cineticamente estaveis (sistema metaestavel) por um periodo
suficientemente longo para permitir seu processamento (PODMORE, 1994;
McCLEMENTS, 1999).

Os surfactantes sao agentes emulsionantes amplamente empregados na
industria de alimentos. Eles sao escolhidos para cada tipo de emulsdo desejada
conforme seu balanco hidrofilico-lipofilico. Alguns ensaios sdo descritos na
literatura para avaliar a estabilidade de uma emulsdo. Uma metodologia
experimental para investigar a cinética e a instabilidade de agregacdo de
miniemulsdes é descrita por Dukhin e Sjéblom (1996). A metodologia esta
ilustrada na Figura 2.1a, na qual é esquematizada a seguinte seqiéncia de
eventos: 1) antes da agitacdo; (2) imediatamente apds o fim da agitagcéo (t = 0);
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(3) goticulas de 6leo migram e se concentram na superficie da fase aquosa, mas
sem haver coalescéncia, to < t < t1; (4) formacdo de uma crescente camada
sobrenadante de éleo devido a continua coalescéncia das gotas abaixo dela e
ocorréncia de sedimentacdo de uma fracdo da fase aquosa, ti < t < ty;
(5) completa sedimentacao da fase aquosa. A coalescéncia das goticulas continua
na camada de Oleo acima da fase aquosa, t2 < t < t3; (6) separacdo completa das
fases, t >> t3. A inclinagcdo da curva experimental que relaciona o aumento do
volume da camada sobrenadante com o tempo (Figura 2.1b) caracteriza a taxa de
coalescéncia da fase dispersa (6leo). Este valor depende somente da composicao
do sistema e é chamado de tempo de coalescéncia.

(a) T
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Figura 2.1: Processo de separagédo das fases de uma emulsao de éleo em agua:
(a) Sequiéncia esquematica da observacao direta; (b) Curva cinética da separacao.
V € o volume de éleo. Fonte: Dukhin e Sjéblom (1996).
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Ap6s o preparo da emulsdo é necessario seu bombeamento até a camara
de secagem, onde é atomizada em uma corrente de gas quente. O conteudo de
umidade das goticulas formadas é reduzido drasticamente devido ao seu contato
direto com a massa de ar quente. Ocorrem as etapas de secagem (evaporacao)
da agua na superficie e de difusdo de umidade do interior das goticulas
provocando a formacdo de uma crosta em sua camada superficial, tornando-as
pequenas particulas solidas. As caracteristicas fisicas deste produto em pé séo
resultantes dos parametros de operacao (temperatura do ar, concentragdo de
sélidos da emulsao, etc.) e do desenho do equipamento (dimensdes, sentido das
correntes, tipo de atomizador, etc.) utilizados. No decorrer da secagem pode
ocorrer a aglomeracdo das goticulas e das particulas através de contatos e
colisbes durante a operagcdo e em algumas instalagbes os finos sao re-
introduzidos no secador (MASTERS, 1972).

Na secagem de leite integral, por exemplo, recomenda-se usar uma
camara de secagem com atomizador rotativo e com as correntes de ar quente e
de alimentagado do produto em sentido concorrente. O produto é pré-concentrado
até 40-50% de sélidos e seco a uma faixa de temperatura do ar de 170-200°C. O
conteudo final de umidade dos pds € inferior a 5% em base umida. A forma e a
distribuicdo de tamanho das particulas do produto seco dependem do tipo de
atomizador utilizado e da sua velocidade de rotacao. Geralmente as particulas séo

esféricas e o diametro médio de particulas € inferior a 100 um (MASTERS, 1972).

Os atomizadores sao classificados segundo a fonte de energia utilizada
para aspersao de uma solucao, tais como: energia centrifuga (atomizadores
rotatorios), energia cinética (atomizadores pneumaéticos), energia sénica e por
pressao. Nos atomizadores rotatérios do tipo disco o grau de atomizacdo depende
da velocidade de rotacdo, das propriedades da solucdo e da sua taxa de
alimentagdo. Quanto menor for a taxa de alimentacdo da solugdo, menor sera o
didmetro de particula dos pdés. Em contrapartida, o aumento da viscosidade da
solucdao de alimentagcdo promove a producdo de particulas maiores. A Niro
Company, uma empresa norte-americana do grupo GEA pioneira na producao de
spray-driers, desenvolveu atomizadores rotatérios de disco que produzem pds
com diametro de particula na faixa de 20 a 90 um (MASTERS, 1972; NIRO, 2006).
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2.2 Caracterizacao fisica dos pos

Algumas propriedades fisicas sdo geralmente utilizadas como parametros
de controle na manipulagcdo e processamento de pds. As determinacdes de
densidade, porosidade, forma, distribuicdo de tamanho e escoabilidade sao as

caracteristicas mais importantes.
2.2.1 Morfologia das particulas

Alamilla-Beltran et al. (2005) descreveram as mudanc¢as na morfologia das
particulas de maltodextrinas comerciais (DE 20), ao longo do processo de
secagem em spray-dryer, partindo de solucoes com 40% de sdlidos. Eles
analisaram a influéncia da temperatura do ar de secagem nas seguintes
condicoes: 110 e 74 °C, 170 e 145 °C e 200 e 173 °C, para as temperaturas de
entrada e saida do ar na camara, respectivamente. As particulas foram coletadas
ao longo da camara de secagem através de pequenos orificios equidistantes,
localizados desde a zona de atomizacdo até a area de coleta do material. A
analise do material foi realizada através de microscopia ética e microcospia
eletrdnica de varredura, avaliando o tamanho e a estrutura das particulas
(formacdo da crosta superficial, expansdao e encolhimento das goticulas e
particulas, etc.). Através da analise das micrografias obtidas foi possivel observar
gue na menor temperatura de secagem (110 °C) o encolhimento das particulas foi
maior do que o do material seco a temperaturas superiores. As particulas secas a
170 °C apresentaram-se mais esféricas e pouco fraturadas. A secagem realizada
a alta temperatura (200 °C) produziu um nudmero maior de particulas fragmentadas
do que inteiras. O colapso e encolhimento das particulas produzidas a uma
temperatura relativamente baixa de operacéo, assim como a expansao de volume
das goticulas, formacao de crosta e quebra das particulas, obtidas a uma
temperatura relativamente alta de operacdo, devem-se a resisténcia a migracao

de umidade do material para a superficie durante os estagios da secagem.

A Figura 2.2 apresenta micrografias para as trés condi¢cdes de secagem.
O diametro médio das particulas (Dpmedic) aumentou com o aumento da

temperatura de secagem.
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Figura 2.2: Micrografias obtidas por microscopia eletrbnica de varredura de

maltodextrinas produzidas por secagem em spray-dryer sob temperaturas do ar de

entrada e saida de: (a) 110 e 74 °C, Dpmedio= 12 um; (b) 170 e 145 °C, Dpmegio= 32
m; (b) 200 e 173 °C, Dpmedio= 37 um. Fonte: Alamilla-Beltran et al. (2005).

Oakley (1997) ja havia estudado os mecanismos que envolvem o
encolhimento e as deformacdes das particulas na secagem em spray-dryer a
baixas temperaturas. Verificou que a difusdo de umidade das particulas é lenta,
proporcionando um maior tempo para a deformacdo, encolhimento e colapso da

estrutura das patrticulas.

Os mecanismos de formacédo e a composicao de superficie de particulas
de leite em p6 produzidas em spray-dryer foram estudados por Kim et al. (2003).
Os autores constataram que a fracdo lipidica se deposita na superficie das
particulas de forma diferenciada em cada uma delas. Algumas particulas
apresentam a gordura distribuida como manchas irregulares sobre sua superficie,
localizada em cavidades externas da matriz sélida. Em outras, a gordura se
deposita como uma fina pelicula superficial. Os glébulos superficiais de gordura
encontram-se associados as proteinas. Os autores concluiram que ocorre uma
segregacao sélido/soluto da matriz sélida e a fracédo lipidica durante o processo de

secagem em spray-dryer.

A Figura 2.3a apresenta as micrografias da superficie de particulas de
leite em po integral e creme de leite em pd antes e depois da extracdo da sua
fracao lipidica. O conteudo de 6leo dos pds com uma propor¢céo acima de 25% p/p
encontra-se principalmente na superficie das particulas, conforme a curva no

grafico da Figura 2.3b.
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Figura 2.3: Pés contendo gordura: (a) Micrografias da superficie da particula:
1) leite em pé integral (26,6% bleo, em base seca), 2) creme em po6 (71,5% dleo,
em base seca); (b) Proporcédo de 6leo da superficie das particulas em funcao do
conteudo de 6leo do leite em pé integral. Fonte: Kim et al. (2003).

2.2.2 Densidade e porosidade

As definicées de densidade citadas na literatura se diferenciam de acordo

com o volume considerado para uma amostra. Na Figura 2.4 encontram-se as

definicoes adotadas pela American Society for Testing and Materials (ASTM) para

a caracterizagao de volume.

Leito de particulas porosas
e um recipiente.

espaco
interparticulas .

Particula simples contendo
poros abertos e fechados.

Espaco aberto incluido
1o envelope voluméirico
Exvelope

Caracteristicas da particula

Yolume hullk

A B

Volume
ouesgueleto  absoluio ou real

Yolume  Volume aparente

envelope

Figura 2.4: llustracdo de alguns tipos de volumes. Fonte: Webb (2001).
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A densidade real, absoluta ou verdadeira representa o maior valor para
esta propriedade fisica e é obtida quando o volume determinado exclui os poros
abertos e os fechados, assim como, demais espagos vazios. E a densidade
absoluta dos materiais do qual o sélido é formado. A densidade aparente, efetiva
ou envelope é a razao entre a massa do sélido e o volume do sélido contendo
poros. Para um leito de particulas, a densidade é denominada de densidade bulk e
definida como a massa de particulas ocupadas por unidade de volume do leito.
Como os p6s sdo compressiveis, usualmente a literatura utiliza uma especificacao
adicional para a densidade bulk, tais como: loose bulk density, para a massa de pé
despejada em queda livre; tapped bulk density, para a massa de p6 medida apos
vibracdo; ou compact density, para a massa de pd obtida apés compactacao
(SVAROVSKY, 1987; KEEY, 1992).

A densidade bulk é um parametro geralmente utilizado para a
caracterizagdo do empacotamento de pds. A magnitude das forcas de coeséo
entre as particulas e/ou aglomerados pode ser estimada através de determinacdes
da densidade bulk com e sem agitacao do leito de sélidos. A razdo entre a tapped
bulk density ou densidade fapping e a loose bulk density ou densidade bulk é
expressa pelo Numero de Hausner. Geldart et al. (1984) relacionam o efeito das
forcas coesivas de sélido particulado com o Numero de Hausner. Os materiais que
apresentam valores para o Numero de Hausner superiores a 1,4 sdo considerados
coesivos enquanto que aqueles com valores inferiores a 1,25 sdo classificados

como de facil escoamento.

Segundo Geldart (1986), quando um leito é alimentado lentamente com
material particulado, a acomodacao das particulas esta relacionada com as suas
forcas de coesao. O deslocamento entre as particulas pode resultar em um leito
com baixa ou alta porosidade. Com a vibracdo, as forcas coesivas entre as
particulas sao facilmente rompidas, ocorrendo uma diminuicdo da porosidade do
leito. A compactacdo do leito através da vibracdo (densidade tapping) esta
relacionada com a porosidade do leito sem agitacao (densidade bulk).

Os métodos mais empregados para a determinacdo da densidade das
particulas e de pds utilizam o principio do deslocamento de fluidos. A utilizagdo de

gases ou de liquido vai depender da capacidade de penetracdo do fluido nos



Revisao da literatura 13

pequenos poros do material de estudo. A Micromeritics® fornece o picnémetro a
gas hélio para a determinacéo da densidade real de sélidos particulados (WEBB e
ORR, 1997).

Determinacdes das densidades real e bulk de amostras de leite em poé
com diferentes contetudos de gordura foram realizadas por Fitzpatrick et al. (2004)
com o uso de um picnémetro a gas (nitrogénio) e de ensaios de proveta. Foi
constatado que as densidades real e bulk diminuiram com o aumento do conteudo

de 6leo dos poés.

Rastogi et al. (1993) avaliaram as técnicas de caracterizacao fisica em
particulas de carvao com didmetro médio na faixa 7-25 um e constataram que o
Numero de Hausner apresentou maiores valores a medida que o diametro médio
das particulas aumentou.

A adsorcdo de gas e a porosimetria por intrusdo de mercurio sdo 0s
métodos principais € 0os mais empregados para a determinacdo do diametro de
poro. A maioria dos modelos e equagbes matematicas desenvolvidas para a
determinacao do diametro de poros de particulas, no entanto, assume que 0s

poros sao cilindricos e apresentam secao transversal constante.

O principio da técnica da porosimetria por intrusdo de mercurio esta
baseado no fato de que o mercurio se comporta como um liquido ndo molhante
para a maioria das substancias. Consequentemente, ele ndo penetra nas
aberturas e rachaduras destes materiais a ndo ser que uma pressao seja exercida
sobre 0 mesmo. Ocorrendo uma diminui¢do do nivel de mercurio no equipamento
em fungcdo da pressao aplicada, obtém-se uma curva porosimétrica que permite
calcular as caracteristicas dos po6s (BELL et al., 1999). Em muitos sélidos o angulo
de contato com o mercurio varia na faixa de 112-142°, sendo que valores entre
130-140° sao encontrados mais frequentemente nos trabalhos experimentais.
Dees e Polderman (1981) estudaram a caracterizacdo de comprimidos
constituidos por uma mistura de amido e lactose através de um porosimetro de
intrusdo de mercurio. Eles determinaram o valor de 141,6° para o angulo de
contato do material em estudo e relatam que os valores para o angulo de contato
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do mercario com amido e com a lactose sdo iguais a 140,3° e 147,2°,

respectivamente.

O método da distribuicdo de tamanho de poros por intrusdo de mercurio
em aglomerados de p6s alimenticios foi descartado por Hogekamp e Pohl (2003)
por dois motivos. Eles constataram ser impossivel determinar o ponto inicial da
intrusdo de mercurio uma vez que 0s espagos entre 0os aglomerados também séo
reconhecidos pelo equipamento como poros das particulas e considerados no
calculo do volume de intrusdo. Outro fator de imprecisdo é deformagao e quebra
dos aglomerados durante o processo de intrusao de mercurio. Para Schaafsma et
al. (1998) a porosimetria por intrusdo de mercurio ndo consegue distinguir a
porosidade intragranular de pequenos aglomerados de sua porosidade

intergranular.

A area superficial de amostras de pé de maltodextrina (DE 14) foi
estudada por Martins (2003) utilizando o método de adsorcdo gasosa. Os
resultados do volume da monocamada de adsorbato e da area superficial das
particulas calculados através da Equacao de BET foram de seis a oito vezes
menores que os valores obtidos com a Equacédo de Langmuir. Esta diferenca
indicou que a amostra ndo € microporosa, pois a Equacao de Langmuir considera
todas as camadas sobrepostas de adsorbato como uma Unica camada,
apresentando um valor maior que a Equagéo de BET.

2.2.3 Distribuicao de tamanho de particula e escoabilidade dos pos

A distribuicao de tamanhos é geralmente apresentada graficamente na
forma de uma curva de frequéncia de tamanho (percentagem acumulativa) em
funcdo do didmetro das particulas. A funcédo de freqiéncia depende do tipo de
distribuicdo adotada. Assim a base percentual de tamanho, como massa,
superficie ou volume deve ser explicitada. O valor médio da distribuicdo de
tamanho de particulas é o centro de gravidade da distribuicdo. O tamanho das
particulas aumenta sistematicamente com a ordem da distribuigdo. O diametro
médio volumétrico € maior que o didmetro médio superficial e ambos sdo maiores
que o diametro meédio por numero. Os métodos de determinagdo sao
classificados como diretos e indiretos. A determinacédo granulométrica direta pode
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ser feita por peneiramento (manual, mecanica, ultra-sbnico, sob vacuo,
aerodindmico) ou por microscopia (Optica, eletrénica) (KEEY, 1992; SNOW et al.,
1997; COULSOS et al., 1991; SVAROSKY, 1990; ALLEN, 1997).

Em relacdo ao peneiramento, a American Tyler Series of Standard (ASTM)
e o British Standard (BS) BS 410 apresentam a especificacdo das peneiras para
produtos granulares na faixa de 1000 um até 38 um. A medida do tamanho de
particulas de pds secos abaixo de 38 um é muito dificil e materiais coesivos e
aglomerados apresentam dificuldades para sua determinacao (KEEY, 1992;
ALLEN, 1997).

A analise microscopica permite medir a area projetada da particula e
também torna possivel a medida da forma do material em duas dimensbes. A
andlise tridimensional somente pode ser em estereomicroscopios especiais. O
tamanho aparente da area projetada das particulas € comparado com areas de
circulos padrdes. Atualmente sado utilizados microscopios eletrdnicos dotados de
métodos automaticos de varredura de imagens. Esses equipamentos apresentam
o limite minimo de medida de particulas da ordem de 0,001um (COULSOS et al.,
1991; SNOW et al., 1997).

Muitos dos equipamentos de difracdo a laser utilizam o método
denominado de LALLS (low angle laser light scattering) baseado no fato de que o
angulo de difracdo € inversamente proporcional ao tamanho de particula. Os
instrumentos de difracdo a laser usam a Teoria de Mie que apresenta resolugdes
completas para equacdes sobre a interacdo da luz com a matéria e adota o
volume da particula para a distribuicdo de freqiiéncia. A imposi¢cdo para esta
melhor precisdo da Teoria de Mie é a necessidade de conhecer ou estimar os
indices de refracdo do material e do meio. O equipamento para medida da
distribuicao de tamanho de particula Malvern Mastersize S aplica a Teoria de Mie
para abranger a faixa de 0,005 — 900 um com uma lente simples. Sdo detectados
angulos de espalhamento na faixa de 0,01° a 150° para esta ampla faixa de
distribuigdo de tamanho de particula. O sistema determina a medida das
particulas, de gotas e de bolhas de gases. O fenbmeno da agregacdao das
particulas pode ser analisado por este método (RAWLE, 2003; ALLEN, 1997;
KOUSAKA, 1991; COULSOS et al., 1991).
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A escoabilidade é definida, intuitivamente, como a habilidade ou facilidade
que o po tem para escoar. Descreve a mudanca no posicionamento de cada
particula que compbe um leito de sélidos. A escoabilidade estd diretamente
relacionada com as forgcas de friccdo e de coesao entre as particulas e ndo pode
ser expressa de uma forma universal. Os diversos métodos que avaliam a
escoabilidade dos pds sédo classificados conforme o tipo de escoamento e sua
fluidodinamica. Dentre estes se encontram os escoamentos gravitacional e por
vibracdo, nos quais a escoabilidade é expressa através do angulo de repouso,
taxa de descarga, etc. (YOKOYAMA, 1984; PRESCOTT e BARNUM, 2000).

Dentre os trabalhos pioneiros sobre as determinacées de escoamento dos
pds esta a avaliagdo das propriedades de escoabilidade dos sélidos segundo Carr
(1965). Ele apresenta relacbes qualitativas e quantitativas do grau de
escoabilidade do material particulado com o angulo de repouso, a
compressibilidade, o angulo de espatula, a uniformidade e a coesédo das
particulas. Uma classificacao para caracterizar a escoabilidade dos pds através de
medidas do angulo de repouso (6) é apresentada por Grantges (1984), segundo a
qual tem-se: 6 < 35° sdo denominados de facil escoamento; 35° < 6 < 45°,
apresentam alguma coesividade ou coesividade intermediaria; 45° < 6 < 55°, sdo
denominados de coesivos; 6 > 55°, encontram-se 0s po6s com alta coesividade e

de escoabilidade muito limitada.

Determinacgdes do angulo de repouso, angulo de friccdo interna, coesao e
indice de escoabilidade em pds de acucares, leite em p6 e particulas de vidros
com diferentes granulometrias foram realizadas por Teunou et al. (1995). Os
angulos de repouso e de friccdo interna aumentaram com o aumento de diametro
das particulas destes materiais. A forma das particulas, estudada através das
particulas de vidro, influenciou no angulo de repouso dos materiais. Quanto maior
a esfericidade das particulas de vidro, menor o seu angulo de repouso. O efeito do
contetdo de umidade no angulo de repouso foi avaliado com particulas de agucar.
O angulo de repouso aumenta com o aumento do conteudo de umidade das
particulas. As particulas de agucares com didmetro médio nas faixas de 40 — 47
um e de 0,63 — 1,00 um apresentaram valores de angulo de repouso nas faixas de
55 —52° e de 35 — 36°, respectivamente.
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Um estudo da escoabilidade de leite em pé comercial com diferentes
conteudos de gordura foi realizado por Fitzpatrick et al. (2004). O leite em pd
desnatado (0,9% de lipideos, em base seca) apresentou um maior conteudo de
umidade e um menor didmetro médio de particula do que o leite em pé integral
(26% de lipideos, em base seca). No entanto, o leite em p6 desnatado apresentou
uma maior facilidade de escoamento em relagdo ao produto integral, apesar do
menor tamanho de suas particulas e maior conteudo de umidade. A menor
escoabilidade do leite em pd integral esta relacionada com a presenga de 6leo na

superficie das particulas.

A coesao de leite em po integral e desnatado foi avaliada por Rennie et al.
(1999). Esses autores constataram que a uma temperatura de 20°C, o aumento da
coesdao das particulas de leite em po6 integral se intensifica a partir de um contetddo
de umidade do material superior a 6,0%, em base umida. O aumento do tamanho
de particulas reduziu a coesividade do leite em p6 com e sem gordura. Foi
constatado que o conteudo de gordura é o principal fator responsavel pela
coesividade dos pos, e sua influéncia é superior ao efeito do conteddo de umidade
e da temperatura. Com o aumento de temperatura ocorre a liquefacao da gordura
e um aumento da coesividade das particulas do p6. O 6leo pode aumentar a
formacao de pontos de contato entre as particulas. Paralelamente a este efeito, a
liquefacdo da gordura pode ter proporcionado maiores deformacdes fisicas das
particulas, aumentado a area de contato entre as mesmas, reforcando as forcas

atrativas presentes no leito de sélidos.

2.3 Processos de aglomeracao de pds alimenticios

Aglomeracdo é a formacdo de um conjunto de soélidos particulados,
mantido por forcas de interacdo (fisicas ou quimicas) entre as particulas. E
resultante de modificagdes fisicas e quimicas dos sélidos provocadas por
condicoes especificas de processo ou por substancias que se aderem
guimicamente ou fisicamente a superficie dos sélidos, formando pontes de ligagdo
entre as particulas. Aumento de tamanho por aglomeragdo é um termo genérico
para 0s processos tecnol6gicos mecéanicos que propiciam a desejavel mudanca no
tamanho das particulas. Das diversas técnicas e equipamentos desenvolvidos
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para a aglomeracao de particulas pode-se citar as seguintes: (a) granulacdo: um
método utilizado, sobretudo, para melhorar a escoabilidade de pos;
(b) instantaneizacdo: método que tem por objetivo melhorar as caracteristicas de

reconstituicdo do pé em uma solucao; (c) sinterizacdo: método que utiliza o efeito

da temperatura para a aglomeracao das particulas (PIETSCH, 2003).

A instantaneizacdo por aglomeragéo € um dos métodos mais usados com
o propésito de aumentar o tamanho da particula de uma forma a melhorar as
propriedades fisicas de um sistema dispersivo. Consiste na adesdo de finas
particulas sélidas, através do contato fisico, formando aglomerados mais densos,
devido as forcas de coesdo. A facilidade de dispersdo e manipulagdo destas
particulas maiores esta diretamente relacionada com suas forcas adesivas de
estabilidade (HOGEKAMP et al., 1996).

Nos processos de instantaneizacdo dos produtos em pd existem as
técnicas de aglomeragcdo Umida e seca. A aglomeracdo Umida consiste na
reumidificacdo controlada do pé até uma zona de aglutinacdo das particulas.
Normalmente utiliza-se vapor como agente umidificante ou solugdes contendo
lecitina. No caso de lipidios, o tamanho das gotas do agente umidificante deve ser
menor do que o tamanho das particulas. A aglomeracdo a seco € um processo
direto, iniciado nas ultimas etapas da operacdo de secagem, com o0 material
apresentando umidade dentro da zona de aglutinacdo. As forcas de van der Waals
e as forcas eletrostaticas sao as principais responsaveis pela aglomeracao de pés-

finos no processo de aglomeracao a seco (MASTER e STOLTZE, 1973).

A aglomeracao direta por secagem é obtida em secadores de atomizagéao
(spray-dryer) com estagio de aglomeracéo (leito vibro-fluidizado), secadores a frio
e secadores de microondas a vacuo. Os secadores por atomizacao constituem o
processo mais utilizado e o melhor conhecido para favorecer a instantaneidade de
alimentos (SCHUBERT, 1993).

Os mecanismos responsaveis pela aglomeracdo das particulas séo
decorrentes dos métodos empregados (movimentacao, compactacao, presenca de
ligantes, etc.). O estudo das ligacdes entre as particulas € geralmente feito através
da avaliacdo do fenémeno de pegajosidade do material ou stickiness. No processo
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de aglomeracdo deseja-se a formagdo de pontes sélidas entre as particulas
através de diferentes mecanismos de ligagdo.

A Figura 2.5 apresenta os principais mecanismos de ligacdo para

aglomeracao das particulas.

Forgas moleculares:  Engate  Capilaridade

fusao parcial das forgas eletrostaticas, macroscopico
parh-:ul:as e forcas magneticas,
cristalizacao de forcas de valéncia.
substancias soliveis.

Figura 2.5: Mecanismos de ligacdo entre as particulas. Fonte: Pietsch (2003).

A adesao entre as particulas € expressa pela razdo entre as forcas de
interacdo e o peso e é funcao da densidade e da distancia interparticulas. Assim,
particulas menores aderem entre si mais firmemente que as maiores. Os
principais mecanismos de adesao sao derivados das ligagdes formadas por
pontes fisicas entre as particulas e por interacbes de suas forcas de ligacdo. As
ligagdes fisicas do material particulado sdo devidas: (a) as pontes sdlidas, geradas

quando o material € aquecido até cerca de 60% da temperatura de fusao; (b) as
pontes liquidas, formadas pela presenca de um ligante entre as particulas, como,

por exemplo, a gordura no leite integral e a lactose amorfa no leite desnatado; (c)
as ligacdes por cristalizagdo, obtidas pela adicao de solventes, que solubilizam

alguns componentes, e uma secagem subseqliente que favorece o transporte

destes componentes até a superficie, por capilaridade; (d) as ligacdes baseadas

em tensdes interfaciais devido aos capilares cheios de liguido, formadas quando

sédo adicionadas quantidades significantes de agente ligante liquido. Ja as forcas
de ligacédo entre as particulas sdo provenientes das forcas de van der Waals, das
forcas eletrostaticas e da interligacdo mecanica de superficies asperas (PIETSCH,
2003; RENNIE et al., 1999; SCHUCHMANN et al., 1993).
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2.3.1 Forcas de ligacao intermoleculares

Os modelos propostos pela literatura para o calculo das for¢cas de adeséo
entre as particulas consideram a forma geométrica do material como ideal (esferas
lisas e rigidas; placas planas e lisas). As determinacdes experimentais com
particulas reais apresentam valores menores para a magnitude das forcas de
adesao devido as deformagdes superficiais. No entanto, estas relagbes sao uteis
para comparar a magnitude das forcas de adesao formadas pelos principais tipos
de ligacao intermoleculares: forcas de van der Waals, forcas eletrostaticas, pontes

liquidas e pontes sélidas por sinterizagao.

Varios modelos e correlagcbes para estimar a forca de adesédo entre
particulas através das forcas de van der Waals, forcas eletrostaticas, pontes
liguidas e pontes sélidas por sinterizacdo sdo apresentadas por Seville et at.
(2000), Simons e Fairbrother (2000) e Schubert (1987). Forcas de van der Waals é
um termo coletivo que inclui as for¢as dipolo-dipolo, dipolo-apolar e apolar-apolar
entre duas moléculas. Elas sdo mais fortes que as ligacbes eletrostaticas. Para
particulas ndo condutoras, como os isolantes, a forca de adesdo entre duas
particulas é calculada a partir da lei de Coulomb. As ligacdes ou pontes liquidas
sédo mais fortes que as forcas de van der Waals devido a presenca de ligante entre
as duas patrticulas, proximas ou em contato, reduzir a distancia entre seus centros
de atracdo. As pontes liquidas sdo altamente dependentes do angulo de contato,
caracteristicas de adsorcdo do pd, numero de pontes liquidas formadas e da
viscosidade do liquido. Desta forma, a magnitude das forcas das pontes liquidas
pode ser manipulada pela alteracao da tensao superficial e da viscosidade.

A maioria das pontes liquidas se solidificam com o esfriamento, na
sinterizacao, a formacado das pontes sélidas € dependente do tempo. A migracéao
do material, atraves da difusdo, do escoamento viscoso, de outro mecanismo ou
da combinacado destes, para a regido de contato e formagcdo das ligacoes
intermoleculares é dependente do tempo e da temperatura de processo. Altas
temperaturas facilitam a formacdo das pontes sélidas. Pontes sélidas sao as
ligacGes formadas através da difusdo dos constituintes e deformagdo mecéanica
das particulas devido a altas temperaturas e/ou pressdo. Ocorrem durante a
producdo de materiais ceramicos (através da sinterizacdo dos pdés), a fabricacéo
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de ferramentas a partir de metais em p6 e a produgado de pastilhas na industria
farmacéutica (TARDOS e GUPTA, 1996).

2.3.2 Crescimento dos granulos

Segundo Refstrup (1992) aglomerados sao particulas com tamanho
superior a 125 um. O processo de crescimento dos granulos pode ser dividido em
varios regimes, baseados em diferentes mecanismos de formag&o dos granulos.

A Figura 2.6 apresenta alguns destes mecanismos, que ndo sao

necessariamente sequenciais, pois dependem do equipamento utilizado.
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Figura 2.6: Possiveis mecanismos de crescimento de aglomerados.
Fonte: Hoornaert et al. (1998).

A formacéo dos granulos geralmente comecga com o regime de nucleacgao,
no qual as particulas primarias formam os primeiros pequenos granulos,
caracterizado por um rapido crescimento. Apés o regime de nucleagéo, ocorre um
lento crescimento de granulos maiores, chamado de regime de coalescéncia.
Devido ao seu longo tempo de duracéao, ela representa apenas uma etapa para a
consolidacdo dos aglomerados. Nestes regimes iniciais, as particulas crescem por
uma coalescéncia aleatoria, mantendo-se unidas através das forcas de van der
Waals e das ligagdes quimicas. Os granulos formados ainda sdo pequenos e
deformaveis (TARDOS et al., 1997; HOORNAERT et al., 1998).
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Simultaneamente com a etapa de coalescéncia, os granulos sao
continuamente compactados por forgas externas, proporcionando uma maior
adesao entre as pequenas particulas e a area superficial dos granulos. No
momento em que 0s granulos tornam-se maiores e mais rigidos, outros regimes
podem preponderar. Quando o produto é seco em spray-dryer tronco-cénico, por
exemplo, as particulas semi-secas que atingem a parede coOnica rolam pela sua
superficie e o aumento de tamanho ocorre pelo chamado crescimento por
camadas (snowballing). Neste processo os granulos entram em contato com os
finos facilitando a formacao de densas camadas de pequenas particulas sobre a
sua superficie. A presenca de aglomerados e de finos no conjunto de particulas
caracteriza o regime snowballing (HOORNAERT et al., 1998).

Em regimes muito turbulentos, onde ocorrem intensos choques entre as
préprias particulas ou entre particulas e superficies solidas (paredes do vaso,
peneiras ou outros equipamentos de agitacao) os granulos grandes podem vir a
ser moidos. As particulas remanescentes deste processo de quebra e/ou
esmagamento podem formar granulos maiores pela sua deposi¢cdo na superficie
de outros aglomerados, ou aglomerados novos, através da coalescéncia entre
particulas fragmentadas. O diametro do granulo aumenta até um valor de
equilibrio no qual qualquer incremento corresponde a uma fragmentagdo do
mesmo. Os granulos mais frageis tém maiores chances de se transformar atravées
destes mecanismos de moagem e deposicao (crushing and layering). O regime de
transferéncia por abrasido ocorre em leitos densos, sob agitagcdo suave, como no
leito vibro-fluidizado. Nesse caso, uma pequena massa de particula é fraturada da
regiao da superficie do granulo e se transfere para a superficie de outro granulo
através da friccao entre eles (HOORNAERT et al., 1998; TARDOS et al., 1997).

2.3.3 Influéncia da transicao vitrea na aglomeracao de pés

A brusca redugdo da viscosidade do material de um valor em torno de 10'2
Pa.s para 10’ Pa.s, caracteriza a transicdo do material sélido de um estado vitreo
para um estado borrachoso, gomoso (DOWNTON et al., 1982). Esta transicao
ocorre em uma regido de temperatura especifica, denominada de temperatura de
transicdo vitrea (Tg). A transicao vitrea é reversivel e pode ser entendida como um

ponto intermediario entre as fases liquida e sélida, na qual uma estrutura amorfa
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pode ser obtida de varias formas. A mobilidade molecular dos sélidos amorfos é
governada, em grande parte, pela transicao vitrea. As principais mudancas das
propriedades mecénicas e dielétricas de solidos ocorrem préximo e acima da Tg.
As mudancas mais importantes sao detectaveis no aumento do volume molecular
livre, na capacidade calorifica, no coeficiente de expansao térmica, no coeficiente
dielétrico e nas propriedades viscoelasticas (WANG e JANE, 1994; BHANDARI e
HOWES, 2000).

Para ocorrer a aglomeracao de sélidos alimenticios € necessario promover
uma plastificagdo da superficie umedecida, um fenébmeno que se intensifica com o
aumento de temperatura. A superficie das particulas se torna viscosa, e quando
elas sao postas em contato, ocorre a formagdo de agregados umidos através de
pontes liquidas entre particulas adjacentes. Nesta etapa a temperatura do material
se encontra acima de sua Tg. Apds a formacado dos aglomerados, o material é
resfriado abaixo de sua Tg e as pontes liquidas tornam-se vitreas, a superficie das
particulas € solidificada e o fenbmeno da pegajosidade desaparece. A Figura 2.7
apresenta um esquema desse processo (BHANDARI e HOWES, 2000; ROOS,
1995D).

(T=Tg)

Umidificagéio efou aguecimento

>

Superficie  Superficie
seca urmda
J Atracio Fusio (T <Tg)

-85

Solido Plastificacdo Adesdio Agregado Agregado
vitreo  da superficie instavel ; i vitreo
das particulas  Formacio de pontes Pontes amurfas
liquidas interparticulas vitreas

Figura 2.7: Formacao de pontes entre as particulas. Fonte: Peleg (1983).

As forcas adesivas sdo dependentes das distancias interparticulas. Assim,
as forcas de van der Waals, diminuem rapidamente com o aumento da distancia
enquanto que as forcas eletrostaticas decrescem mais lentamente. As ligacoes
liguidas mantém as particulas juntas durante o crescimento do granulo. Com o
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resfriamento essas ligagdes resultam em ligacdes vitreas devido a mudancga de
fase e a perda de umidade do material. A resisténcia e a tensdo destas ligacoes
vitreas é da mesma ordem de grandeza que a das suas particulas constituintes
(COCOULAS, 1993).

A temperatura de transicao vitrea € especifica de cada material e é
afetada por trés principais fatores: o peso molecular, a composicdo e o material
plastificante. Plastificante € um material incorporado a um polimero para aumentar
a sua maleabilidade, flexibilidade e/ou extensibilidade. A agua faz o papel de
plastificador dos alimentos, sendo o principal componente responsavel pela
reducdo da Tg dos materiais alimenticios, pois apresenta uma temperatura de
transicdo vitrea de —135 °C (ROOS e KAREL, 1991a).

A temperatura de transicao vitrea de uma solucdo aquosa composta de
um uUnico componente é obtida através da Equacdo de Gordon-Taylor, a qual
expressa o efeito do plastificante na Tg de vérios alimentos, segundo a Equacao

2.1 (ROOS, 1995a).
W, Ty, +kw, T,

Tg = oz (2.1)
w, +Kkw,

onde: w é a fracdo em massa de cada constituinte, Tg é a temperatura absoluta de
transicao vitrea, k € uma constante e os subscritos referem-se: ‘1’ ao material e ‘2’
a agua.

O valor de k pode ser obtido pela Equagéao 2.2 (COUCHMAN e KARASZ,
1978).

k= AP (2.2)
Acp,

onde: Acp € a variagdo nas capacidades calorificas de cada constituinte do

material.

A literatura apresenta valores experimentais e teéricos de Tg e das
propriedades fisicas para maltodextrinas com diferentes valores de dextrose
equivalente (DE) e conteudos de umidade (ROOS e KAREL, 1991b; BHANDARI e
HOWES, 1999; ROOS, 1993; SLADE et al., 1993).
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A Tg de polimeros homélogos aumenta com o peso molecular médio até
um certo limite. Polimeros de baixo peso molecular e monémeros apresentam
baixas temperaturas de transicéo vitrea, enquanto que moléculas com alto peso
molecular tém Tg mais altas. As maltodextrinas de DE 20 e 10 apresentam valores
de pesos moleculares de 900 e 1800 e de Tg de a 141 e 160 °C, respectivamente
(BHANDARI e HOWES, 1999; ROOS e KAREL, 1991b).

Valores de Tg para leite em pd com diferentes contetudos de gorduras sao
apresentados por Jouppila e Roos (1994). A presenca de lipideos nao altera os
valores de Tg para amostras com mesmo conteldo de umidade. As amostras
apresentaram valores de Tg igual a 62 °C para conteudos de gordura na faixa de
10,7 — 32,4 % e de umidade igual a 4,0 %. Para o leite desnatado (0% de gordura)
o valor de Tg diminuiu 6,4% (58 °C) devido ao menor valor de umidade da amostra

analisada (3,7%) em relacao as outras amostras.
2.3.4 Ponto de pegajosidade ou sticky-point

Um parametro tecnolégico importante na aglomeracgao de pés é o efeito do
stickiness ou da pegajosidade. Este fenGmeno se reflete na tendéncia de alguns
materiais a se aglomerarem e/ou aderirem em areas de contato. A pegajosidade
ocorre através da combinacdo de temperatura e do conteudo de umidade e
corresponde a viscosidade do material amorfo em um valor constante na faixa de
10° a 10® Pa.s. Na realidade, a pegajosidade é apenas uma consequéncia direta
da plastificacdo da superficie da particula, quando submetida a temperaturas
acima da Tg. A relacao entre temperatura de sticky-point e conteudo de umidade é
geralmente apresentada na forma de um grafico e a pagajosidade € representada
através de uma regiao (DOWNTON et al., 1982).

A relacao entre as temperaturas de transicao vitrea (Tg), do ponto de
pegajosidade (Tpeq.) € de colapso estrutural (Tco.) dos alimentos apresentada por
Roos (1995a) demonstra que o ponto de pegajosidade € um ponto intermediario
entre a Tg e a T, conforme pode-se observar na Fig. 2.8a. O ponto de colapso
para maltodextrinas com DE de 10, 15, 20 e 25 ocorre aproximadamente a 50°C

acima da sua Tg, segundo a correlagdo desenvolvida por Tsourouflis et al. (1976)
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(Figura 2.8b). Portanto, o ponto de pegajosidade destes pds se situa a cerca de
33°C acima dos seus valores de Tg.

250 o maltodextrina DE 10
® maltodextrina DE 15
| Omaltodextrina DE 20
mmaltodextrina DE 25

Solucgao

nN
[=]
[=)

Temperatura—>

" eq. Tsourouflis et al.(1976):
Teo1=1,15 Tg + 42,02

(R%=0,991)

501
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Temperatura de transicéo vitrea, Tg (°C)

(@) (b)

Figura 2.8: Colapso e transicao vitrea: (a) Relacdo da Tg com o colapso estrutural
dos alimentos em funcdo do conteudo de umidade; (b) Correlacdo entre a
temperatura de colapso e Tg das maltodextrinas. Fonte: Roos (1995a).
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A Figura 2.9 apresenta uma curva caracteristica do sticky-point e as
regides de presenca e de auséncia de pegajosidade.

Decomposicio térmica

Regiio sem pegajosidade
liquidos ou solidos dispersos em liquidos)
curva do

ponto de
pegajosidade

Temperatura

Regiio sem pegajosidade
(solidos particulados)

Contetudo de umidade

Figura 2.9: Regidao de pegajosidade (stickiness) no dominio temperatura vs
contetdo de umidade. Fonte: Kudra (2003).

A determinacdo do ponto de pegajosidade de amostras de leite em pé
integral e desnatado através da técnica do viscosimetro foi realizada por Ozkan et

al. (2002). Utilizou-se a medida do torque para a descricdo quantitativa da
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pegajosidade das amostras e os resultados das determinacdes experimentais
estdo apresentados na Figura 2.10. Os valores do ponto de pegajosidade do leite
em po integral (27% de gordura e 2% de umidade) e desnatado (0% de gordura e
3% de umidade) foram de 65 e 57°C, respectivamente. A diferenca entre os
pontos de pegajosidade do leite em poé integral e desnatado pode estar associada
ao conteudo de umidade das amostras. O leite integral apresentou menor
conteudo de umidade e, portanto deve ter um maior valor de Tg e de ponto de
pegajosidade. Os resultados indicaram que as particulas de leite em pé integral
apresentaram um certo grau de pegajosidade a temperaturas inferiores a 65°C
devido ao efeito da gordura servir como ponte liquida nos pontos de contato entre
as particulas. As superficies das particulas de leite em pé integral apresentam-se
parcialmente recobertas de lipidios com pontos de fusdo na faixa de — 40 a 40 °C.
Os valores de torque aumentaram bruscamente a partir da temperatura de 65°C
provavelmente devido a transigédo vitrea da lactose e o consequente aumento de
viscosidade do material.

S0
® Leite em po integral (296 de umidade)
A Leite em po desnatado (3% de umidade)
40
=
% 30
£
= 20
c .
H
10
int
0 1 I I I I ull

10 20 30 40 50 60 70 50
Temperatura, °C

Figura 2.10: Torque vs temperatura para o leite_ em pé integral e desnatado
determinados pelo método do viscosimetro. Fonte: Ozkan et al. (2002).
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2.3.5 Aglomeracao por jato de vapor

Os pos-alimenticios normalmente sao aglomerados pelo re-umedecimento
e aquecimento até se atingir a zona de pegajosidade e ap6s a aglomeracao sao
secos e/ou resfriados. Nos sistemas continuos em larga escala de producao, é
possivel intercalar o processo de aglomeracdo antes da secagem final das
particulas, e entdo proceder a um acabamento até atingir a umidade residual

adequada para o armazenamento dos granulos.

Nestes casos, nos quais a aglomeracado é feita sem adigcdo de agente
ligante, o equipamento mais utilizado é o leito vibro-fluidizado. Cruz et al. (2005)
estudaram as condicoes de operacdo da secagem de leite em pd em leito
fluidizado vibrado. As particulas de leite em p6 integral aumentaram seu tamanho
nas diferentes condigdes operacionais estudadas. Com o leite em p6é desnatado
nao ocorreu nenhuma modificacdo quanto ao tamanho das particulas durante os
ensaios de secagem. O efeito do conteudo de gordura durante o processo de
secagem e aglomeracdo do material foi um dos fatores responsaveis para o
aumento de tamanho das particulas.

Em leitos densos de particulas agitadas, como em uma panela drageadora
rotativa, € comum utilizar agua no estado liquido como agente ligante. Neste
método de aglomeragdo, denominado de granulagdo via Umida existem trés
etapas principais para a formacao dos aglomerados, as quais sdo (IVENSON et
al., 2001):

- Umidificacao e nucleacéao: etapa inicial na qual o agente ligante é colocado
em contato com a massa de pd seco e distribuido através do leito de sélidos,
formando os granulos primarios para o crescimento das particulas. A relacao entre
o tamanho das goticulas do ligante e das particulas do p6, normalmente alta,

influencia no mecanismo de nucleacao e crescimento dos granulos.

- Consolidagao e crescimento: etapa na qual ocorrem as colisbes entre dois
granulos, os granulos e as particulas do material de alimentacéo, etc. E a etapa de
crescimento dos granulos por coalescéncia, formacao de camadas dos granulos e

consolidacao dos aglomerados.
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- Atrito e quebra: os aglomerados secos ou Umidos sdo quebrados devido
ao impacto, compactacdo e movimentacdo do produto durante a operagdo de

aglomeracao e subseqliente manipulagdo do material.

A Figura 2.11 apresenta as etapas do processo de crescimento das
particulas através da granulacao via umida.

(13 Umidificacae e nucleacio

O

(2} Conzolidacido e coalescéncia

.
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{31 Atrito & guehra
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Figura 2.11: Processo esquematico da aglomeracao de pos através da granulacao
via umida. Fonte: lvenson et al. (2001).

lvenson et al. (2001) e Tardos et al. (1997) apresentam varios modelos
fisico-matematicos para avaliar os mecanismos de crescimento dos granulos

durante a aglomeragéao via Umida.

Os mecanismos de saturagdo durante a granulagdo via umida de um
simples aglomerado foi estudado por Schaafsma et al. (1998). O crescimento dos
aglomerados € induzido pela diferenca de pressdao de capilaridade entre a
superficie dos aglomerados e dos poros parcialmente saturados localizados no
interior do aglomerado.

A fim de diminuir o tempo de processamento e a quantidade de ligante
adicionada e assim preservar as caracteristicas organolépticas e nutricionais dos
pds alimenticios, é crescente o uso de torres de aglomeracdo. Nestes
equipamentos explora-se o contato turbulento entre jatos de vapor d’agua e as

particulas, em queda livre. Basicamente, os mecanismos de crescimento das
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particulas sdo os mesmos esquematizados na Figura 2.11, mas a temperatura
passa também a ter influéncia da plastificacdo da regido superficial dos granulos.
O controle do processo é mais dificil e o produto obtido € menos denso e mais
fragil do que o obtido por via Umida tradicional, mas tem melhor reconstituicao e

uma aparéncia mais atraente.

Ensaios de aglomeracdo por jato de vapor utilizando monossacarideos
foram realizados por Schuchman (1995). Ele observou que a pré-aglomeracao do
material seco de alimentacao apresentou uma grande influéncia na distribuicao de
particula do produto aglomerado. A nucleagao a seco ou pré-aglomeracao € uma
etapa que ocorre espontaneamente em pds devido a atragdo entre as particulas
pelas forgcas de van der Waals e eletrostaticas. O tamanho de particula dos pos
que entram na zona de aglomeracao afeta o processo e consequentemente o
didmetro do produto final e, portanto, é aconselhavel realizar um pré-
processamento adequado do material. Hogekamp (1999) analisou a influéncia da
pré-aglomeracdo dos pos em relacdo ao processo de aglomeragédo por jato de
vapor e o produto final. A pré-aglomeracao dos pés através da compactacao por
peneiras, extrusores e vibradores reduz o custo de energia para a aglomeracao do
material. Para p6s com caracteristicas coesivas, a extrusdo do pé através de uma
peneira mostrou ser 0 método mais confiavel de pré-aglomeracao e facilitou a de

formacao de aglomerados mais estaveis.

Na aglomeracao por jato de vapor a corrente de vapor insuflada pelos
difusores serve para a umidificacdo e movimentacdo das particulas umidas. O
contato do vapor com as superficies frias das particulas causa a sua condensagéao
sobre o material. Gotas formadas pela condensacado do vapor também podem
colidir com as particulas primarias ou aglomerados. Deste modo, dois mecanismos
diferentes contribuem para o processo de umidificacdo do material: condensagao
do vapor sobre as superficies frias e a colisdo das particulas com gotas de vapor
condensado. A formacéo dos aglomerados no processo de aglomeracao por jato
de vapor € dependente da distribuicdo de tamanho das particulas do material de
alimentacéao, das condi¢cdes de insuflamento da corrente de vapor e pelas forcas
de adesdo presentes durante a colisdo das particulas e posterior resfriamento
(HOGEKAMP et al., 1996).
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A Figura 2.12 apresenta o esquema basico de um aglomerador por jato de

vapor e o0 processo esquematico de formacao dos aglomerados com esta técnica.
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Figura 2.12: Aglomeracéo por jato de vapor: (a) Esquema de um equipamento;
(b) mecanismo de formacao dos aglomerados. Fonte: Schuchman et al. (1993).

Correlacbes matematicas que descrevem a relagao entre a distribuicao de

tamanho de particula dos aglomerados e

0s parametros de operagcdo de um
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processo de aglomeracao por jato de vapor sao descritas por Hogekamp et al.
(1996) e Schuchman (1995).

2.3.6 Aglomeracao térmica ou sinterizacao

Na sinterizagdo de sélidos amorfos, a adesao das particulas ocorre pelo
escoamento viscoso dos constituintes das particulas formando pontes sélidas. O
aumento da area de contato € devido a deformacéao viscoelastica das particulas. A
magnitude das pontes sélidas depende do diametro e das propriedades
mecanicas dos sélidos (PALZER, 2005).

Com base no diagrama de estado, Figura 2.13, é possivel prever que a
plasticidade superficial pode ser obtida pelo aquecimento acima da transicdo
vitrea, promovendo-se assim, uma aglomeragcdo por sinterizagdo, chamada de
aglomeracdo térmica. A literatura técnica tem apenas um registro sobre a
aplicagao de sinterizagdo em poés alimenticios (OMOBUWAJO et al., 2000). Esses
pesquisadores produziram de maneira muito artesanal, um aglomerado de pdé
achocolatado, aquecendo uma mistura de cacau e agucar, sobre uma chapa
metalica, sob agitagdo. Obtiveram um produto mecanicamente resistente com uma
escoabilidade melhor que as marcas comerciais desse tipo de produto, € uma
dispersabilidade equivalente.
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Figura 2.13: Diagrama de estado para sélidos alimenticios. Fonte: Roos (1995b).
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A temperatura e tempo sdo 0s principais parametros de controle no
processo de sinterizacdo. Em condi¢cdes de temperatura na faixa de 25 — 150 °C
as forcas de van der Waals sédo responsaveis pela adesao das particulas. Com a
presenca de um ligante, a formagao de pontes liquidas incrementa ainda mais a
adesao do material particulado. Com temperaturas superiores a 150 °C e maiores
tempos de processo a influéncia da reacao interfacial aumenta fortemente. Em
condicoes de processo com temperaturas superiores a 600 °C é possivel obter a
cristalizacao de certos tipos de materiais ceramicos. Neste caso, a forca de

adesao entre as particulas é extremamente forte.

Na sinterizacdo viscosa a migracao dos materiais € realizada pela
minimizacao da energia superficial das particulas (parcialmente independente da
temperatura) e € fungdo da temperatura. Em leitos fluidizados pode ocorrer a
formacao de pontes sélidas permanentes entre as particulas, podendo resultar na
desfluidizacao do leito (SEVILLE et al., 2000).

Palzer (2005) desenvolveu uma equacdo para o célculo do tempo
necessario para a sinterizacdo de particulas utilizando como parametros o
didmetro das particulas, a tensao superficial, a forca aplicada e as temperaturas
de processo e de transicéo vitrea das particulas. Este modelo combina a equagéo
de Williams-Landel-Ferry e uma correlacdo baseada na equagcdo de Navier-
Stokes, que considera a forca aplicada na velocidade de sinterizacéo.

2.3.7 Caracteristicas desejaveis dos aglomerados

Os aglomerados formados através dos diferentes métodos de
aglomeracdo devem apresentar uma certa faixa de tamanho de particula e
porosidade para promover a rapida penetracdo de liquidos por capilaridade,
determinada resisténcia mecanica para suportar seu transporte € manuseio e

adequada escoabilidade para seu uso.

A qualidade dos pé6s alimenticios, principalmente os produtos
instantaneos, € aferida pela rapida reconstituicdo do material em agua. O
processo de imersao e dissolugdo das particulas do p6 em agua esta diretamente
relacionado com a composicao quimica, a morfologia e as caracteristicas fisicas

dos aglomerados, tais como, tamanho de particula, densidade, etc. (BIRCHAL et
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al., 2002). A desejavel preservacao da instantaneidade dos aglomerados ao longo
de sua manipulacado e estocagem pode ser avaliada através da escoabilidade e

resisténcia mecanica do produto.

2.3.7.1 Morfologia e tamanho dos aglomerados

Para ocorrer uma eficiente dissolucdo do material aglomerado, o diametro
de particula deve se situar na faixa de tamanho de 0,2 a 2,0 mm. Caso o
aglomerado se apresente abaixo da faixa de tamanho 6timo, o material se
umidificara muito lentamente. Os aglomerados ndao devem ser muito grandes ja
que a taxa de penetragdo do liquido em um poro é inversamente proporcional a
profundidade de penetragédo, segundo a equacéo de Darcy. Caso forem grandes,
nao serdo molhados de forma rapida o suficiente, resultando em oclusdo de gas
(SCHUBERT, 1993; KYAW HLA e HOGEKAMP, 1999).

2. 3.7.2 Instantaneidade dos aglomerados

Segundo Schubert (1993), a instantaneizacdo de um produto em p6 em
contato com uma superficie liquida compreende quatro etapas: a) inicialmente
ocorre a penetragcdo do liquido na matriz porosa das particulas devido aos
capilares, sendo esta etapa chamada de molhabilidade; b) na seqiiéncia ocorre a
imersdo das particulas e/ou por¢cdes do material em pd na fase liquida; c) logo a
seguir, a dispersao do pé no liquido; d) e finalmente, se a substancia for soluvel, a
dissolugéo das particulas no meio aquoso. Este autor apresenta equagdes para a
determinacao da pressao de capilaridade, taxa de penetracdo de um liquido em
um poro, tempo de umidificacdo das particulas e demais relacbes fisico-
matematicas para as etapas de instantaneizagédo das particulas.

Um método para a avaliagdo da umidificacdo de amostras em pd foi
utilizado por Kyaw Hla e Hogekamp (1999) e consiste na determinacao do tempo
da total imersdo de uma massa de p6 em um certo volume de liquido. O teste foi
realizado em um recipiente cilindrico com duas sec¢des separadas por uma lamina
mével que se desloca perpendicularmente a sua area de secao transversal. Um
volume de liquido ocupa 2/3 da porcao inferior do recipiente enquanto uma massa
de p6 fica depositada sobre a lamina na porcao superior. A partir do tempo zero a

lamina é imediatamente removida e a massa de p6 se deposita sobre a superficie
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do liquido. O teste termina no momento em que todas as particulas imergirem no
liguido. Romero-Pefia (2003) reproduziu este equipamento e realizou
determinacdes de tempo de molhamento de amostras de produtos achocolatados
obtendo resultados confiaveis.

O tempo de molhamento das particulas de um produto em po (i) pode ser
calculado atraves da Eq. 3.3 (SCHUBERT, 1993).

_54¢ n y cosd,
" (1-¢)apf g* Dp’

onde: ¢ € a porosidade das particulas, n_ € a viscosidade dindmica do liquido, y_ é

(3.3)

a tensao superficial do liquido, 3¢ € 0 angulo de contato efetivo entre o sélido e o
liquido, Ap é a diferenca de densidade entre o sélido e o liquido, g € a aceleracéo

da gravidade e Dp é o tamanho das particulas.

Omobuwajo et al. (2000) utilizaram um método chamado de tempo de
reconstituicdo para avaliar a instantaneidade do produto aglomerado obtido.
Colocaram 10 g de amostra em um béquer com 50 mL de &gua, a 30 °C, sob
agitacao e observaram, visualmente, o tempo da total dissolugdo do produto.

2. 3.7.3 Resisténcia mecéanica dos aglomerados

A resisténcia mecanica dos aglomerados depende do tipo e do processo
de formacdo das pontes de ligacdo intermoleculares. Tardos e Gupta (1996)
estudaram as forcas das pontes soélidas entre duas pequenas particulas e
concluiram que as pontes menores sdo mais resistentes que as maiores. As
fissuras internas dos aglomerados sdo decorrentes do tipo de controle da
umidificacdo do material e da temperatura de secagem dos aglomerados durante
0 processo de aglomeracao.

Collares (2002) realizou testes de estabilidade de tamanho dos
aglomerados de maltodextrinas através de peneiramento. Foi utilizado um
conjunto de peneiras vibratérias para analisar a influéncia do tempo e da
intensidade de vibracado na distribuicdo do tamanho de particula das amostras. O
tempo e a intensidade de vibracdo nao apresentaram efeito significativo na

distribuicdo granulométrica de aglomerados produzidos no mini-intantaneizador
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por jato de vapor da Planta Piloto do Cereal Chocotec/ITAL, indicativo de uma alta

resisténcia mecanica a vibragao.

Ozkan et al. (2002) realizaram testes de compressao em amostras de leite
em pod integral e desnatado. Os testes mediram a forga de compressado de uma
haste sobre o leito de particulas. O deslocamento da haste através da massa de
sélido foi fixada em 1,0 mm/min. Os resultados dos testes mostraram que as
particulas de leite em pé integral apresentaram maior resisténcia a penetracdo em

relacdo as amostras de leite desnatado, a temperaturas inferiores a 50 °C.

2.4 Maltodextrinas, fracoes de oleo de palma e surfactantes

2.4.1 Maltodextrinas

A hidrélise parcial do amido produz uma ampla faixa de produtos
denominado hidrolisados. Estes sao definidos através do seu valor de dextrose
equivalente (DE), um termo industrial que expressa o conteldo de agucares
redutores no produto, calculado como percentual em massa, em base seca, de
dextrose. O valor de DE do amido é zero enquanto o da glicose pura € 100. As
maltodextrinas sao definidas como polimeros de sacarideos nutricionais, nao
muito doces, formados por unidades de D-glicose unidas por ligacdes quimicas
primarias tipo a (1-4), com um conteudo de dextrose equivalente (DE) inferior a 20
(JUNK e PANCOAST, 1973; MARCHAL et al., 1999, DOKIC et al., 1998).

As maltodextrinas produzidas industrialmente apresentam uma ampla
distribuicao de sacarideos lineares e ramificados, cuja composicao determina suas
funcdes fisicas e bioldgicas. Sao obtidas a partir da hidrélise acida ou enzimatica
do amido gelatinizado, sendo geralmente comercializadas na forma de produto
seco, como um pé branco com umidade entre 3-5%, obtido por secagem em
spray-dryer. Dois tipos de maltodexirinas s&o mais utilizados em processos
industriais de alimentos: o grupo com DE na faixa de 10-14 e outro com valores de
DE entre 15-19 (KENNEDY et al., 1995).

Entre os fatores associados as propriedades fisicas e biolégicas das
maltodextrinas estdo a higroscopicidade, a viscosidade e a estabilidade, as quais

estao relacionadas com o grau de polimerizacao de sua cadeia estrutural quimica
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e com seu valor de dexirose equivalente. As maltodextrinas apresentam menor
higroscopicidade que os xaropes de milho e glicose. A alta viscosidade relativa e a
solubilidade das maltodextrinas sdo qualidades muito exploradas no
processamento de alimentos. As maltodextrinas de baixo DE séo efetivas na
prevencao da formagdo de cristais de acucares, contribuindo assim no
abrandamento da textura de varios alimentos (MARCHAL et al., 1999, KENNEDY
et al., 1995).

O uso de maltodextrinas na industria de alimentos esta generalizado. Elas
sao empregadas na formulacao de alimentos para bebés; como ligante em cereais
matinal, em material extrusado (snaks) e em comprimidos; como veiculo para
adogantes comerciais ou em mistura de condimentos; como agente dispersante
em cremes; como formadores de filmes em coberturas de pilulas; como

crioprotetores em sorvetes, etc.

As maltodextrinas sao freqlentemente empregadas como agentes que
previnem o fenbmeno da pegajosidade das particulas nas paredes da camara do
spray-dryer durante a secagem de concentrados de frutas ou compostos com
grandes quantidades de agucares. Este efeito deve-se ao seu alto valor de Tg em

relacdo a dos mono e dissacarideos.

A maltodextrina também ¢é industrializada na forma aglomerada,
recomendada como veiculo para a producao de bebidas instantaneas. O produto
obtido apresenta boa dispersibilidade em agua devido a sua estrutura porosa,
como também uma melhoria na escoabilidade do pé. Normalmente o processo de
aglomeracao é realizado no estagio final de sua produgédo, em equipamentos de
leito fluidizado, acoplados aos secadores por atomizacao.

2.4.2 Oleo de palma

Por sua versatil composicado em acidos graxos e triacilgliceréis, o 6leo de
palma presta-se, através de processamento, para a produgcdo de uma grande
variedade de produtos. O fracionamento tira proveito das caracteristicas do 6leo
de palma quanto a fusdo de triacilglicerois, produzindo oleina de palma e fracbes
de estearinas soélidas. As areas produtoras no Brasil sdo encontradas no Par3,
Amazonas, Amapa e Bahia, sendo o Para o maior produtor de éleo de palma do
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Brasil e onde se concentra mais de 80% da area plantada. Varios processos
operacionais sao utilizados para obter a fragdo lipidica a partir dos frutos de
palma. O primeiro passo do processamento produz o 6leo bruto, extraido do
mesocarpo do fruto. Este, na sua segunda fase pode ser refinado ou também
fracionado usando um processo de cristalizacdo e separacédo simples no qual sao
obtidas fragées sélidas (estearina) e liquidas (oleina) (VIEGAS e MULLER, 2000;
YOUNG, 1987).

O o6leo de palma pode ser fracionado em fragdes de triacilglicerdis com
diferentes pontos de fusdo devido a sua composicao apresentar aproximadamente
50% de acidos graxos saturados e 50% de insaturados. A grande variedade de
fracoes obtidas a partir do éleo de palma amplia sua utilizacdo em diversos
alimentos, tais como: margarinas, massas de sorvetes, achocolatados,

extrusados, gorduras para frituras, panificacao, biscoitos, etc. (LAWSON, 1995).

O Grupo Agropalma S/A produz éleo de palma através de processos de
extragdo e refino feitos fisicamente, sem o uso de solventes quimicos. O
fracionamento natural consiste em operacdes de resfriamento e filtracdo do éleo
de palma refinado. Os produtos resultantes estao livres de acidos graxos trans e
entre estes se encontram as oleinas de palma PN4 e PN6 e a estearina de palma.
(AGROPALMA, 2005).

As oleinas de palma PN4 e PNG6 e a estearina de palma, produzidas pela
Agropalma S/A, sdo compostas principalmente pelos seguintes acidos graxos:
palmitico (C 16:0), esteéarico (C 18:0), oleico (C 18:1) e linoleico (C 18:3). A
diferenca entre elas estda nos seus percentuais de &acidos graxos de cadeia
saturada e insaturada. As oleinas de palma PN4 e PN6 apresentam maiores
percentuais de acidos graxos insaturados (C 18:1 e C 18:2) e menores contetudos
de acidos graxos saturados (C 16:0 e C 18:0) em relacao a estearina de palma. A
diferenca do percentual de composi¢cao dos acidos graxos saturados e insaturados
€ demonstrada através da curva de soélidos (SFC) e do ponto de fusdo destes
Oleos. As oleinas sao liquidas a temperatura ambiente enquanto a estearina é
sélida (AGROPALMA, 2005).
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2.4.3 Surfactantes

Por definicdo, surfactantes sdo moléculas anféteras que possuem um
grupo altamente hidrofilico e outro muito hidrofébico, em cada uma das
extremidades de sua cadeia molecular. As caracteristicas dos surfactantes
dependem da natureza destes grupos. Os surfactantes utilizados na industria de
alimentos sao predominantemente ndo idnicos (monoacilglicerois, ésteres de
sacarose e acidos graxos), anidnicos (acidos graxos) ou zwiteribnicos (lecitina).
Em sua maioria, estes compostos sao formados por uma ou mais cadeias de
hidrocarbonetos, contendo de 10 a 18 atomos de carbono em cada cadeia. Os
surfactantes sédo classificados segundo sua solubilidade em d6leo e/ou agua,
baseada no balango hidrofilico-lipofilico de seus grupos (numero HLB) e sua
geometria molecular. O numero HLB de um surfactante indica o tipo de emulséao
no qual este pode utilizado (TSUJII, 1998; McCLEMENTS, 1999).

A Tabela 2.1 apresenta os valores do numero HLB para cada tipo de

emulsdo no qual o surfactante deve ser empregado.

Tabela 2.1: Numero HLB para os surfactantes e as respectivas emulsdes nas
quais devem ser utilizados.

Numero Tipo de Caracteristicas
HLB Emulsao ~
Surfactantes Emulsao
<3.0 N as molle'culas apresentam Parcial
fraca atividade de superficie
3,0-6,0 agua em éleo predomlngnte I|pof|I|gos Estavel
formam micelas em éleo
6,0 —8,0 sem preferéncia quanto |n'terme_d|ar|,os. quanto ao Instavel
20 carater idnico carater hidrofébico-hidrofilico
8,0-18,0 6leo em 4gua predomlngnte hldrOfI!ICOS Estavel
formam micelas em agua
>18.0 N as moléculas apresentam Parcial

fraca atividade de superficie

Fonte: McClements, 1999.

Os valores do numero HLB para se obter a estabilidade maxima das
emulsdes com o uso de surfactantes é de 3 a 5 para emulsdes do tipo agua em
Oleo e de 10 a 12 para 6leo em agua (McCLEMENTS, 1999).
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A Tabela 2.2 apresenta os valores do numero HLB de alguns sufactantes

comercializados atualmente.

Tabela 2.2: Valores do numero de HLB de alguns surfactantes comerciais.

Surfactante
Designacéo quimica Nome comercial Numero HLB

Trioleato de sorbitano Span 85 1,8

Triestereato de sorbitano Span 65 2,1
Monooleato de sorbitano Span 80 4,3
Monopalmitato de sorbitano Span 40 6,7
Lecitina de soja 8,0
Monolaureato de sorbitano Span 20 8,6
Monooleato de polioxietileno sorbitano Tween 80 15,0
Monopalmitato de polioxietileno sorbitano Tween 40 15,6
Monolaurato de polioxietileno sorbitano Tween 20 16,7

Fonte: Tsuijii, 1998; Woods e Diamadopoulos, 1988; Becher e Schick, 1987.

Segundo Tsuijii (1998), para uma emulsdo de 6leo de palma em agua é

desejado um surfactante que apresente valores de HLB préximo a 13.



CAPITULO 3: MATERIAIS E METODOS

Entre os principais tépicos deste capitulo estdo os seguintes assuntos:

Seccéao 3.1(paq. 41-43): descreve os materiais utilizados para producao de

pds contendo lipideos.

Seccéo 3.2 (pag. 44-46): relata a metodologia utilizada para o preparo das

emulsdes de maltodextrina contendo as fragdes de 6leo de palma refinado.

Seccédo 3.3 (pag. 47-49): descreve a metodologia usada para a producao

de pbs contendo lipideos através da secagem das emulsdes em spray-
dryer.

Seccdo 3.4(pag. 49-55): descreve a metodologia analitica para a

caracterizacao dos pos e aglomerados.

Seccdo 3.5 (pag. 55-60): apresenta o equipamento e a metodologia

experimental dos procedimentos utilizados nos ensaios de aglomeracao.

41
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Os termos para definir os pés de maltodextrina utilizados nos ensaios de

aglomeracdao estao relacionados com a sua producdo e utilizagdo e séao

classificados como:

v

Mor-rex comercial: é produto adquirido da Corn Products do Brasil

(maltodextrina Mor-rex 1910).

Mor-rex spray. é o p6 obtido apds a dissolucdo e secagem da

maltodextrina comercial.

Mor-rex contendo PN4: é o p6 obtido apds o preparo e secagem das
emulsdes de maltodextrina comercial com oleina PN4 (p.f. = 14°C)

em diferentes proporcoes.

Mor-rex contendo PN6: é o p6 obtido apds o preparo e secagem das
emulsdes de maltodextrina comercial com oleina PN6 (p.f. = 18°C)

em diferentes proporgoes.

Mor-rex contendo estearina: € o p6 obtido ap6s o preparo e secagem
das emulsdes de maltodextrina comercial com estearina (p.f. = 51°C)

em diferentes proporcoes.

Tecnicamente, as oleinas sao Oleos e a estearina € uma gordura. Por

simplificagdo, quando os dois materiais foram considerados, o texto a seguir usa

indistintamente os termos 6leo ou gordura.
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3.1. Matéria-prima

3.1.1 Maltodextrina

Foi utilizado o p6 comercial de maltodextrina Mor-rex® 1910, fornecido
pela Corn Products do Brasil, com valor de dextrose equivalente na faixa de 9 a
12.

O mesmo lote de maltodextrina foi também utilizado por Takeiti (2006) e

alguns valores encontrados para a sua caracterizacdo estao na Tabela 3.1.

Tabela 3.1: Umidade de equilibrio e massa molecular da maltodextrina Mor-rex®
1910.

Umidade de equilibrio (Xgas, %, base seca) Massa Molecular
25°C 35°C 45°C Mn* (Da) Mw** (Da)
5,6 5,1 5,1 1018 3093

*Massa molecular média numérica;
**Massa molecular média ponderal.

3.1.2 Fracoes de 6leo de palma e surfactante

Para o estudo da influéncia do conteudo de gordura nas caracteristicas
fisicas dos soélidos particulados e nos processos de aglomeracao foram utilizadas
trés fracoes de 6leo de palma refinado com diferentes pontos de fuséo, as oleinas
de palma PN4 (ponto de fusao de 14 + 2 °C) e PN6 (ponto de fusdo de 18 + 2 °C)
e a estearina de palma (ponto de fusdo de 51,5 + 2 °C), fornecidas pela

Agropalma S/A.

A composicdo em acidos graxos e o grafico das curvas de sélidos (faixa
de temperatura de 10 a 55 °C) destas fracoes estao apresentadas nas Figuras 3.1
e 3.2, respectivamente. O gréafico da curva de sélidos expressa 0 comportamento
da fuséo dos constituintes das fracées de 6leo de palma refinado.

A Tabela 3.2 apresenta as caracteristicas fisico-quimicas das fracées de
6leo de palma refinado fornecidas pela Agropalma S/A.
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Figura 3.1: Composicao percentual de acidos graxos das fracées de déleo de palma
refinado. Fonte: Agropalma S/A (2005).
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Figura 3.2: Curvas de sélidos (SFC) das fracoes de 6leo de palma refinado.
Fonte: Laudo técnico Agropalma S/A (2005)
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Tabela 3.2: Caracterizacao fisico-quimica das fragdes de 6leo de palma refinado
produzidas pela Agropalma.

Atributos* Fragbes de 6leo de palma refinado e seus
resultados
Oleina PN4 Oleina PN6 Estearina

Acidez (% Palmitico) 0,037 0,038 0,035
indice de Peréxidos (mEq/kg) 0,0 0,0 0,0
Cor Lovibond Red 5 V4 3,5 4,0 2,9
Ponto de Fuséo (°C) 13,8 18,8 51
indice de lodo (Wijjs) 61,17 59,11 40,03
Fosforo (ppm) 0,0 0,0 0,0
Rancimat 130 °C, 20 I/h 10,25 10,60 10,09
Umidade (%) 0,0 0,0 -
Ponto de névoa (°C) 3,5 6,0 -

*Determinagdes fisico-quimicas segundo normas da OACS. Fonte: Laudo técnico Agropalma S/A
(2005), n° 640/05 (oleina PN4), n° 639/05 (oleina PN6) e n° 641/05 (estearina).

Os indices de acidez, perdxido e o fésforo caracterizam a qualidade dos
6leos. A determinacdo de acidez indica o grau de adulteracdo (hidrélise de
glicerideos) dos 6leos e gorduras. O limite maximo de acidez aceitavel para o éleo
refinado, branqueado e desodorizado é de 0,05%. O indice de perdxido avalia a
oxidacao dos lipidios e o indice de fésforo avalia o grau de degomagem do
processo de refinamento. O indice de iodo, a cor e 0s pontos de fusdao e névoa
sao atributos que diferenciam os 6leos das gorduras. O indice de iodo é a medida
de insaturacdo de um dleo ou gordura. O ponto de fusdo é a temperatura no qual
a gordura funde completamente, passando para o estado liquido. O ponto de
névoa corresponde a temperatura inicial de cristalizacéo do éleo (O’BRIEN, 1998).

O conteddo de umidade maximo aceitavel para a estearina e oleinas de
palma refinadas, desodorizadas e branqueadas € de 0,15% e 0,10%,
respectivamente, segundo Rossell (1991).

Na etapa de preparo das emulsdes de maltodextrina e cada fragao de éleo
de palma foram testados os seguintes surfactantes: Span 80 e 85, Tween 20 e 80
(comercializados pela Synth, Brasil) e lecitina de soja (produzida pela Bunge
Alimentos S/A, Brasil).
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3.2 Emulsoes

Foram produzidas emulsées de 6leo de palma em solucbes aquosas de
maltodextrina e que foram posteriormente secadas em spray-dryer. O contetdo de
solutos (neste trabalho definido como a massa total de maltodextrina, fracdo de
6leo de palma e surfactante) das emulsdes foi fixado em 30% p/p em relacédo a

massa total.

Para o preparo e misturas das fases aquosa e oleosa foi utilizado o
aparelho de dispersdo ULTRA TURRAX T45 S5 (poténcia de 600 W) fabricado
pela IKA (Alemanha). Para a manipulacao da estearina de palma sob temperatura
controlada foi utilizado um banho termostatizado fabricado pela HAAKE
(Alemanha), modelo K-F3.

Para avaliar a influéncia do tempo de agitacdo, da proporcdo e do tipo de
surfactante em relacdo a separacédo das fases da emulsdo por sedimentagao,
foram realizados ensaios determinando-se o tempo para o qual o aumento de
volume da fase aquosa se torna imperceptivel, baseando-se no teste descrito por
Dukhin e Sjoblom (1996) (ver Seccao 2.1). Foram fixados um percentual de 6leo e
um tipo de fracdo de 6leo de palma para o preparo da emulséo e realizagdo dos
testes. A velocidade de agitacdo do equipamento de dispersao e a temperatura da
agua para o preparo da solucao aquosa foram fixados em 10.000 rpm e 25 °C,
respectivamente.

Para cada ensaio foram preparadas 200 g de emulsdo contendo 30% de
solutos. Para o preparo da fase oleosa foi mantida uma porcentagem fixa de 15%
de oleina PN4 em relacdo a massa de solutos. A maltodextrina Mor-rex 1910 foi
adicionada a fase aquosa até completar a massa requerida de solutos. As
variaveis testadas foram a proporcado de surfactante (1 e 5% p/p em relacao a
quantidade de oleina), o tipo de surfactante e o tempo de mistura das fases
aquosa e lipidica (3 e 6 minutos).

A solucédo aquosa foi preparada mediante a diluicdo da massa de p6 de
maltodextrina em agua através da utilizagdo do TURRAX durante 1 minuto. O
mesmo procedimento ocorreu para a incorporacao do surfactante a massa de 6leo

no preparo da fase lipidica.
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Para a mistura das fases, a cada 1/3 do tempo de agitagdo arbitrado
adicionava-se 1/3 da massa de lipideos ou fase lipidica (6leo e surfactante). Os
testes foram realizados fixando o tempo de agitacdo e variando a quantidade de
surfactante e vice-versa. Foram utilizados um crondmetro digital (precisdo de 107
s) e uma régua (precisao de 0,1 cm) para determinacdo do tempo de separagao
das fases e o acompanhamento da estabilizacdo do volume da fase aquosa,
respectivamente.

Os ensaios foram realizados em duplicata e os valores médios dos tempos
de separacao das fases das emulsdes preparadas estdo apresentados na Figura
3.3. A Figura 3.3a apresenta os resultados dos testes que avaliaram o tempo de
separacao das fases devido a variagdo do percentual de surfactante adicionado e
a Figura 3.3b dos valores do tempo de separacao das fases em relacédo ao efeito

do tempo de agitagao.
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Figura 3.3: Tempo de separagédo de emulsées de Mor-rex com 15% de oleina PN4
(velocidade agitacao: 10.000 rpm e temperatura das emulsées: 25 °C): (a) tempo
de agitacao de 3 min e com 1 e 5% de surfactante; (b) com 1% de surfactante e 3
e 6 min de agitagao.

Os diagramas da Figura 3.3 confirmam um comportamento ja esperado
pelas informacdes de McClements (1999), Podmore (1994) e Becker e Schick
(1987), segundo os quais, os ésteres parciais de glicerol etoxilado (Tween 20 e
80) sdo os mais indicados para o preparo de emulsdo de 6leo em agua. Os
ésteres de sorbitana, que constituem o grupo denominado comercialmente de
SPAN, sao indicados para as formulagdes de emulsdes agua em 6leo. A lecitina
apresentou os menores tempos de separacdo de fases apesar de ser um
tensoativo anfétero indicado para emulsdes 6leo em agua.
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O aumento do percentual de surfactante proporcionou uma separagao
mais lenta das fases oleosa e aquosa. O maior tempo de agitacdo promoveu um
maior contato e melhor distribuicdo da fase lipidica com a aquosa, estendendo o
tempo de separacdo das fases. O Tween 20 foi o surfactante que apresentou a
maior estabilidade. Este surfactante mostrou um desempenho melhor que o
Tween 80 apesar de nao apresentar numero HLB préximo aos indicados por Tsuijii

(1998) para formulacdes de emulsdes de 6leo de palma em agua.

Optou-se, portanto, pelo uso do surfactante Tween 20, a 5%

(Osurfactante/Jsle0), COM agitacdo de 6 minutos.

Para o célculo da massa de material utilizado no preparo das emulsdes

com os diferentes conteudos de 6leo foram utilizadas as Equacdes 3.1 a 3.5.

méleo = (m sin X 013 X %éleO)

(3.1)
msurfac.: rnci/eo>< 0, 05

(3.2)
m lipideos (m e T m surfac. )

(3.3)
m oo = (m sih X 01 7, ) -m lipideos

(3.4)
ma’gua = (m sin X 077)

(3.5)

onde: Mg € @ massa da fragdo de palma utilizada, mg, € a massa de emulsao,
%06leo € a percentagem da fracdo de palma adicionada em relacdo a massa de
solutos, Mmgurac. € @ massa de surfactante, %surfac. é a percentagem de
surfactante adicionada em relacdo a massa de 6leo, Mmatww € a massa de

maltodextrinas na emuls@o e myg,a € 2 massa de dgua da emulséo.
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3.3 Producao de pos contendo lipideos

A producéo dos pés contendo lipideos foi realizada através da secagem
em spray-dryer das emulsdes de maltodextrina contendo as fragbes de 6leo de
palma. O processo de producdo foi desenvolvido em duas etapas: ensaios

preliminares e ensaios definitivos.
3. 3.1 Ensaios de bancada: testes preliminares

Inicialmente foram feitos ensaios de secagem das emulsdes contendo 5,
10, 15, 20, 25 e 30% de 6leo (goleo/Isoluto) COM a finalidade de se familiarizar com
o processo e de definir as condicdes de operacédo. Os ensaios foram realizados no
spray-dryer de bancada da LabPlant (UK), modelo CE, do Laborat6rio de Controle
de Qualidade do DEPAN/FEA/Unicamp.

Para o aquecimento da emulsdo de maltodextrina e estearina de palma foi
utilizada uma placa de aquecimento da marca Fisatom (poténcia de 650 W,
Brasil). Para a agitacao das emulsdes durante o processo de secagem em spray-
dryer foi utilizado um agitador de hélice da marca Fisatom (Brasil), modelo 713 D.

Foram utilizados 432 g (=400 mL) de emulsdo em cada ensaio. As fragdes
de 6leo de palma utilizadas foram a oleina PN4 e a estearina, uma vez que a
oleina PN6 apresenta caracteristicas fisico-quimicas muito préximas a oleina PN4.
Cada emulsao foi mantida sob agitacdo para retardar o processo de separacao
das fases e as emulsdes contendo estearina foram mantidas sob aquecimento a
uma faixa de temperatura de 8 a 10°C acima do ponto de fusdo desta gordura. A
faixa de temperatura geralmente utilizada para a secagem de solugdes de
maltodextrina em spray-dryer do Laboratério de Controle de Qualidade do
DEPAN/FEA/Unicamp é de 180 a 190°C. Os ensaios foram realizados a 180°C,
para evitar possiveis alteracdes quimicas das fracdes de 6leo de palma devido ao
efeito da temperatura. A temperatura da corrente de ar de saida da camara de

secagem permaneceu a 100°C.

Nas secagens das emulsdes preparadas com os dois tipos de o6leo,
observou-se que a medida que o percentual de 6leo aumentava, ocorria uma
maior adesao do material as paredes do ciclone. Nos ensaios com as emulsdes

contendo 30% de 6leo nem foi possivel coletar o produto, conforme se pode
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observar pelos resultados apresentados na Tabela 3.4. O material particulado
formou grumos gordurosos no interior da conexdao com o ciclone de coleta,
obstruindo o recolhimento do p6. Conforme Kudra (2003), Aguilera et al. (1995) e
Bhandari et al. (1997) o aumento de agente ligante entre as particulas e a
exposicdo do material a uma temperatura préxima ou acima da sua transicao
vitrea ou do ponto de fusdo dos seus lipideos provocam a formacao da torta de
sblidos nas paredes da camara de secagem e a ineficiéncia do processo de

secagem.

Tabela 3.4: Massa coletada nos ensaios preliminares de secagem das emulsées.

% 6leo de palma nas % massa coletada em relacdo a massa seca
emulsdes (9/gsolutos) alimentada

Mor-rex com Oleina PN4  Mor-rex com estearina

5 73,1 71,1
10 63,6 69,4
15 62,2 65,9
20 60,0 60,9
25 55,9 56,4
30 0,0 0,0

Como consequéncia destes ensaios, o percentual maximo de éleo a ser
utilizado no preparo das emulsées foi limitado em 25% p/p em relacdo a massa de
solutos.

3.3.2 Ensaios em planta-piloto: producao de pés contendo lipideos

Com base nos resultados dos ensaios em escala de laboratério, foi
realizada a producado dos p6s com diferentes conteidos de 6leo em um spray-
dryer da marca Niro Atomizer (Dinamarca), tipo FU11BAAOQ6, operando na Planta
Piloto do DEA/FEA/Unicamp.

Foram processados aproximadamente 30 kg de emulsdo para cada tipo
de fracdo e conteudo de éleo de palma, repetindo o procedimento utilizado nos
testes de bancada de laboratério. A alimentagcdo da emulsao no atomizador foi
realizada através de uma bomba peristaltica com uma vazdo de 6,5 kg/h.

Bateladas de 2,7 kg de emulsdo foram periodicamente preparadas no decorrer do
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processo de secagem para suprir a corrente de alimentacdo. Para o aquecimento
das bateladas de emulsdes (2,5 litros/66 °C) durante a alimentacdo contendo
estearina foi desenvolvido um sistema tipo banho-maria com baldes de PVC (20 e
10 litros) e um banho termostatizado da marca HAAKE (Alemanha), modelo DC3
(vide Figura G.2 do Apéndice G). Durante a alimentacao ao spray-dryer todas as
emulsées permaneceram sob constante agitacdo através do uso de um agitador
de hélice da marca Fisatom (Brasil), modelo 713 D.

Foram produzidos p6s de maltodextrinas Mor-rex 1910 com estearina de
palma e com as oleinas de palma PN4 e PNG6, todas elas contendo 5, 10, 15, 20
ou 25% de bleo (gsieo/Tsoluto). Uma solugdo com 30% p/p de maltodextrinas Mor-rex
1910 (sem Oleo) também foi processada no spray-dryer e o seu produto foi
utilizado como material de controle dos processos de producéo e aglomeracao dos
pds contendo lipideos. A temperatura de entrada do ar da cAmara de secagem foi
de 180 + 5°C. O p6 recolhido no coletor do equipamento foi embalado em sacos

plasticos sob vacuo e armazenado a temperatura de 20 °C.

3.4 Caracterizacao dos pos e aglomerados

A caracterizacdo dos po6s utilizados nos ensaios de aglomeragao
(maltodextrina comercial e com as diferentes fracées e conteudos de oOleo de
palma) foi realizada através das determinacées das propriedades fisicas
(conteudo de umidade, morfologia, densidade, porosidade, tamanho de particula),
da instantaneidade (tempo de molhamento) e da escoabilidade (Numero de
Hausner, indice de escoabilidade).

a) Conteudo de umidade dos pos: determinado por método gravimétrico
em estufa a vacuo da marca FANEN, modelo 099 EV (70°C e 100 mm Hg).
Utilizou-se de 1,0 a 2,0 gramas de amostra em cada determinacdo e em

triplicatas. As amostras foram secas até massa constante (aproximadamente 48

horas), conforme metodologia utilizada por Collares (2002).

b) Morfologia das particulas: por microscopia o6tica e por microscopia

eletronica de varredura:

- microscopia otica: foram utilizados os microscopios JENAVAL, modelo

MO 03.01.B, com camera monocromatica (imagens em preto e branco) acoplada e
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software Scion Image do Laboratério de Microestrutura dos Alimentos do
DEPAN/FEA/Unicamp, e o Eclipse t800 da marca Nikon, com camera acoplada
para a captura de imagens coloridas e software Image Pro Plus do Laboratério de
Microscopia Otica do IB/Unicamp. Para a localizagdo do 6leo nas particulas de
maltodextrina foi utilizada a observacao via umida das amostras. Gotas de uma
solucdo alcodlica saturada com Sudan IV foram colocadas sobre as laminas
contendo as amostras. O Sudan IV é um corante que evidencia a presenca de
lipideos a fase 6leo é tingida de vermelho devido a alta afinidade entre o corante e
o 6leo (CARVALHO et al., 2005).

- microscopia eletrbnica de varredura: foi utilizado o microscopico
eletrénico de varredura (MEV) da marca LEICA Electron Microscopy Ltda., modelo
DMLM, acoplado ao computador LEICA Q500/W com software LEO versao 3.01 e
0 equipamento para metalizacdo das amostras POLARON SC7620 Sputter Cater
do Laborato6rio de Recursos Analiticos e de Calibracdo (LRAC) da FEQ/Unicamp.
As amostras foram previamente secas em estufa a vacuo (70°C/100 mm Hg/48 h)
e depois recobertas com ouro a uma taxa de 0,51 A/s (processo de metalizagao).
Os pés contendo lipideos foram observados apenas por microscopia ética devido
a provavel evaporacdo do 6leo e deterioracdo da amostra durante a andlise no
MEV (aquecimento das particulas pelo feixe de elétrons).

c) Densidade: real, bulk e tapping:

- densidade real: determinada através do método de deslocamento de
fluido com o uso do picnémetro a gas automatico (modelo Accupyc 1330,
Micromeritics®, USA) do Laboratério de Uso Comum do Departamento de
Termofluidodinamica (DTF) da FEQ/Unicamp. O fluido utilizado foi o gas hélio e
antecedendo as determinacdes, as amostras foram secas em estufa a vacuo em
condigbes de 70°C/100 mm Hg/ 48 h.

- densidade aparente: determinada através do porosimetro por intrusdo de
mercurio Autopore IV, modelo 9500/9505 (baixa pressao: 0,0 a 50,0 psia e
didametro de poro = 360 um a 3,6 um; alta pressao: < 33.000 psia e diametro de
poro: 6 pm a 0,0055 um), Micromeritics® (USA), do Laboratério de Uso Comum do

DTF/FEQ/Unicamp. As condicdes utilizadas para a determinacao foram: pressao
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de evacuacao (andlise a baixa pressao) = 50 um Hg; tempo de evacuacao (analise
a baixa pressao) = 60 min; pressao de enchimento de mercurio = 2,08 psia; tempo
de equilibrio = 30s (para as analises em alta e baixa pressao); volume maximo de
intrusdo = 100 mL/g (para as andlises em alta e baixa pressao); Especificacao do
penetrébmetro = s/n — (10) 5 Bulb, 1.131 Stem, Powder; angulo de contato (avanco
e recuo) = 140°.

- densidade bulk: determinada através do método gravimétrico de ensaio
de proveta. Provetas de 25 mL (Pyrex®, escala de graduacéo de 0,2 mL) foram
preenchidas com as particulas, mantendo-se o mesmo procedimento para
acomodacao do p6 no recipiente (inclinacdo da proveta em 45°), para evitar a
compactacao do leito de particulas e a massa de p6 registrada. As determinacoes
foram realizadas em triplicatas e a temperatura de 20°C.

- densidade tapping: apds o preenchimento da proveta, conforme descrito
acima, ela foi acoplada a uma placa com vibracao eletromagnética, fabricada pela
Donar® (poténcia110 W, Brasil), ao nivel maximo de intensidade durante 3 minutos

e o volume do leito apds a etapa de vibracao foi registrado.

d) Distribuicdo de tamanho de particula: determinada por difracéo a laser,
para a maltodextrina pura, e por microscopia 6tica e analise de imagens, para a

maltodextrina contendo lipideos.

- difracdo a laser: utilizou-se o MasterSizer S da Malvern® (UK), modelo S-
MAM 5005 com lente 300F (0,5-900mm) do LRAC/FEQ/Unicamp, usando alcool
etilico (99,9% de pureza) como agente dispersante das particulas e analise de
distribuigdo de tamanho polidisperso.

- microscopia Otica: a distribuicdo de tamanho de particula dos pos
contendo 6leo foi determinada através de microscopia Otica (microscépio do
Laboratério de Microestrutura dos Alimentos do DEPAN/FEA, descrito no Item
3.4a), pois a coesividade dessas particulas dificultava as medidas pelo
MasterSizer S. Para cada amostra foram utilizadas as imagens de trés laminas
com as particulas dispersas na solucao alcodlica saturada de Sudan IV. De cada
lamina foram capturadas 5 imagens de regides distintas (extremidades e centro).
As imagens capturadas foram processadas a fim de se eliminar os aglomerados e
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isolar somente as particulas. As imagens tratadas foram enviadas para o software
Scion image para uma selecdo. Todas as imagens foram capturadas com
aumento da lente objetiva de 25 vezes e o da optovar de 1,25 vezes. Nesta
configuragdo 100 microns equivale a 175 pixels.

Somente a medida do maior didmetro da elipse apresentada pela analise
do software Scion Image foi considerada. Com as medidas de diametro das
particulas foram construidas as distribuicbes de freqiéncia de tamanho de
particula. O valor do diametro médio por numero e comprimento de 50% das
particulas foi determinado através da Equacdo 3.6 a partir das curvas de
distribuicao de freqiiéncia de tamanho de particula.

DN, 0,5) - 2N
R @9

onde: x € o comprimento das particulas e N € o numero de particulas.

e) Porosidade do leito de particulas: determinada através dos valores de

densidade real e bulk e assumindo que o volume da umidade pode ser adicionado
ao volume do sélido seco (medido pela densidade real) para se obter um valor
aproximado do volume das particulas dos pés. O calculo da porosidade do leito foi
realizado através da equacao 3.7 (YU et al., 1995).

_ volume de particulas secas e de liquido no leito

€ leito = 1 j
volume do leito  portanto:
Eito = 1- (1 - Xpé jx P bulk + Xpé x L bulk
100 P real 100 P sgua (3.7)

onde: ¢ é a porosidade do leito ou do pd, Xy € a umidade do p6 em base seca
(%), pouk € a densidade do leito de po e prea € a densidade das particulas do pé e

pagua € @ densidade da agua.

f) Tempo de molhamento das particulas: determinado segundo

metodologia e equipamento desenvolvido por Romero-Pena (2003), baseado no
método de Hogekamp (KYAW HLA e HOGEKAMP, 1999). Consiste na

determinacao do tempo necessario para submergir 3,5 g de amostra em 77 mL de
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agua, a temperatura constante. As determinacdes foram realizadas com agua a
temperatura ambiente e a 56 °C devido a temperatura de ponto de fusdo da
estearina de palma ser dessa ordem. A Figura 3.4 apresenta o esquema do

equipamento para a determinacao do tempo de mollhamento.

(a) Antes do contato péfagua: t< 0 (b) Depois do contato péfagua: t> 0

: m‘\lplno de mte"/ < :

14,5 cm

Scm
~——4 cm—— [1amina de aluminio mével

—3 em-

S5cm

Figura 3.4: Esquema do equipamento utilizado para a determinagao do tempo de
molhamento dos pés.

g) Escoabilidade dos pés: foi determinada através de medidas diretas e

indiretas:

- Numero de Hausner. € uma medida indireta, determinada pela relagéao
entre as densidades bulk e tapping. Foi utilizada para caracterizar e comparar a

coesividade dos pés e dos aglomerados de maltodextrina com e sem 6leo.

- Indice de escoabilidade: é uma medida direta realizada no Flodex
Powder Flowability Test Instrument (modelo 21-101-050, da Hanson Research
Corporation, USA), um equipamento que avalia a habilidade do p6 em escoar
livremente através de um orificio. O instrumento é constituido de um vaso
cilindrico de ago inox (capacidade de 200 cm?®), dotado de um disco perfurado no
fundo, suspenso a 16 cm do solo. O orificio é fechado através de uma placa
circular retratil, localizada na base inferior do recipiente. O disco base do vaso é
substituivel e classificado conforme o didmetro de abertura do seu orificio. O
equipamento tem um conjunto de 19 discos com didmetro de abertura de 0,4 a 3,4
cm (diferenca de orificio: 0,4 — 1,0 cm: 0,1 cm; 1,2 — 3,4 cm: 0,2 cm). Uma massa
de 40 g de pd é colocada no recipiente superior por meio de um funil, e a
escoabildade das particulas é registrada em fungdo do diametro de abertura do
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disco no qual ocorre o total esvaziamento do material contido na regido cilindrica
acima do orificio. Os ensaios foram realizados em tréplicas. Antecendendo aos
ensaios, as amostras foram acondicionadas em dessecadores com solugao
saturada de K>CO3, mantendo a umidade relativa de 43% (GREENSPAN, 1977), a
25 °C por sete dias para uniformizar o conteudo de umidade dos pos.

h) Conteudo de lipideos dos pés: determinado segundo método de Bligh e

Dyer (1959) nos pds contendo as fragdes de 6leo de palma refinado.

Para a caracterizacdo dos aglomerados foram utilizadas as determinagdes
de conteudo de umidade (estufa a vacuo), morfologia da particula (MEV),
densidades real, bulk e tapping, porosidade do leito de particulas, tempo de

molhamento e escoabilidade (Numero de Hausner e indice de escoabilidade) ja

descritas para a caracterizacao do pos.

As determinagdes de diametro de particula, estabilidade a vibragdo e
resisténcia mecanica foram realizadas especificamente para a caracterizacdo dos

aglomerados e estao descritas nos préximos itens.

a) Distribuicdo de tamanho de particula: foi realizada através do

peneiramento de 25 g de particulas em um jogo de peneiras vibratérias da marca
Bertel, modelo N-1814, do tipo eletro-magnético. Foram utilizadas treze peneiras
da marca Bertel com abertura de didmetro de malha de 1,410 mm (mesh 12),
1,000 mm (mesh 16), 0,850 mm (mesh 20), 0,600 (mesh 28), 0,500 mm (mesh
32), 0,425 mm (mesh 35), 0,350 mm (mesh 42), 0,250 (mesh 60), 0,210 (mesh
65), 0,180 mm (mesh 80), 0,150 mm (mesh 100), 0,106 mm (mesh 150) e 0,075
mm (mesh 200). Os ensaios foram realizados em duplicata com nivel 3 de
intensidade de vibracdo em um periodo de 5 min, baseando-se no estudo de
Collares (2002). A escolha dos valores minimos da faixa pesquisada por Collares
(2002) para o tempo e a intensidade de vibracdo foi para evitar a quebra dos

aglomerados durante os ensaios de peneiramento.

b) Estabilidade a vibracdo por peneiramento: indica a resisténcia do

produto a manipulacdo e foi baseada no estudo de Collares (2002). Foram
realizados ensaios de peneiramento variando o tempo (5 e 10 min) e a intensidade
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de vibragao (niveis: 3, 6 e 9), no equipamento descrito no ltem a. A estabilidade de
tamanho dos aglomerados foi avaliada através da variagdo dos didmetros médios
(Dpsauter) Obtidos através da distribuicdo de tamanho de particula de cada ensaio.

¢) Resisténcia _mecéanica dos aglomerados: foi determinada através de

ensaios de forca de compressdo utilizando um texturémetro TA-XT2i® Texture
Analyser e a sonda modelo SMS P/20L, pertencentes ao Laboratério de
Instrumentacdo do Departamento de Tecnologia de Alimentos da FEA/Unicamp.
Foram realizadas oito determinagbes para cada amostra. As condi¢des
experimentais foram baseadas no estudo de Collares (2002): velocidade do teste
= 1,0 mm/s, velocidade de pré-teste = 3,0 mm/s, velocidade do pds-teste = 1,0
mm/s, for¢ca de contato = 5,0 dyn e distdncia = 10 mm. O método consiste na
medida da resisténcia das particulas a penetracao da sonda no leito de sdlidos até
a distancia arbitrada. As particulas foram cuidadosamente colocadas em um porta-
amostra de PVC com volume (til de 8,8 cm?®, o qual foi acoplado a mesa de teste
do equipamento. A sonda descia até o leito e a forgca de compressao era
registrada em fungcédo da distancia através do software Texture Expert, versao
1.11. Encerradas as determinacbes da forca de compressdo de cada amostra o
software calcula a média, o desvio padrao e o coeficiente de variagdo dos ensaios
selecionados. No minimo quatro ensaios devem ser utilizados para os célculos do
valor médio da forca de compresséao.

3.5 Aglomeracao dos pds

3.5.1 Aglomerador por jato de vapor

Os ensaios de aglomeracao por jato de vapor foram realizados no mini-
instantaneizador, mod. Pilot da ICF - Industria CIBEC SPA (ltalia), pertencente a
Planta Piloto de Aglomeracdo do Laboratério de Tecnologia do Cereal Chocotec,
do Instituto de Tecnologia de Alimentos - ITAL, Campinas/SP.

A Figuras 3.5 apresenta o desenho esquematico do aglomerador.
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Figura 3.5: Desenho esquematico do mini-intantaneizador mod. Pilot da ICF -
Industria CIBEC SPA (ltalia).

Nesse mini-intantaneizador o material em p6 € colocado no vaso de
alimentacéo, localizado na porgcdo superior do equipamento. O fundo desse
recipiente € uma tela perfurada por onde deve escoar o p6. A secao transversal do
vaso tem o formato de um semicirculo e a curvatura do recipiente se ajusta a uma
escova rotatéria (didmetro de 8 cm, comprimento de 10 cm) que gira a 24 rpm,
cuja funcao, além de regular o fluxo de po, é realizar uma pré-aglomeracao a
seco, pois as cerdas de Teflon® compactam o pé ao forca-lo através dos orificios

(2 mm) da tela perfurada.

O material pré-aglomerado cai em queda livre e, em sua breve trajetéria
(cerca de 25 cm), recebe um jato de vapor transversal, produzido pelo difusor de
vapor. As particulas caem sobre uma placa metélica, perfurada (abertura de malha
< 100 um) e inclinada, ainda em ambiente umido e quente. Com as particulas
umidificadas e aquecidas, tem inicio o processo de aglomeragdo que se realiza
por dois mecanismos diferentes: o fortalecimento das jungdes nos pré-
aglomerados a seco e o aumento de tamanho por colisdes entre as particulas,

amortecidas pela plasticidade da superficie das mesmas. A energia de vibragcédo
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transmitida pela placa as particulas intensifica o processo de crescimento de
tamanho do material. Uma coifa de exaustdo de ar, localizada acima da placa

vibratéria, promove a remoc¢éao dos finos e do excesso de vapor.

O material aglomerado é conduzido a um secador rotativo com circulacao
forcada de ar, localizado na porcéao inferior do equipamento. Apds esta etapa de
secagem e consolidagdo dos aglomerados, o material é classificado por tamanho
em um classificador rotatério de tela perfurada (com didmetro de abertura de
malha de 1,0 e 2,0 mm), localizado na regido de saida de material do secador.
Essas particulas sao coletadas em sacos plasticos que sao selados e
armazenados a temperatura ambiente (25 °C). Os aglomerados com diametro
superior ao do sistema de classificacao (2,0 mm) sédo considerados descarte.

O controle da alimentagdo de p6 ao mini-instantaneizador é feito através
da calha vibratéria e do ajuste de rotacdo da escova dosadora e do didmetro de
abertura e formato da malha da tela perfurada do vaso de alimentacéo
(alimentador compactador). A umidificacdo do material € controlada pela presséao
do vapor utilizada. A maxima pressao do vapor de operacao da atual configuragéao

da planta de aglomeracao do Cereal Chocotec/ITAL é de 1,9 bar.

Na Figura 3.6 encontram-se fotografias do aglomerador.
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Figura 3.6: Fotografias do mini-intantaneizador mod. Pilot da ICF - Industria CIBEC
SPA (Italia): (a) Vista lateral principal do equipamento com o quadro de comando e
coletor de particulas; (b) Vista lateral posterior do equipamento; (c) Vista frontal do
sistema de entrada das particulas no secador rotativo; (d) Vista da regido de
classificacao dos aglomerados formados.

3.4.2 Metodologia experimental

Inicialmente foi realizada uma analise da influéncia dos parametros de

operacgao do processo (temperatura do ar de secagem: T e pressédo do vapor: Pv)
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e do conteludo de lipideos (% 6leo) das amostras em relacdo ao tamanho dos
aglomerados formados. Determinados os parametros de operacao que otimizam o
melhor desempenho para a formagdo de aglomerados, foram realizados
experimentos com os pds de maltodextrina contendo as fracdes de éleo de palma.

3.4.2.1 Planejamento experimental: otimizacao das condicoes de operacao (T, Pv)

O estudo inicial para a determinacao dos parametros de operagcéo no mini-
instantaneizador foi realizado com o pé de maltodextrina Mor-rex 1910 obtido pela
secagem em spray-dryer de uma solucdo aquosa a 30% p/p e com os pés de
maltodextrina contendo oleina de palma PN4 e com estearina de palma. O
material contendo oleina de palma PN6 n&o foi utilizado nesta avaliagéo inicial por
apresentar caracteristicas fisico-quimicas similares as da oleina de palma PN4,
principalmente em relagdo ao ponto de fuséo.

O aglomerador funcionou nas seguintes condicdes de operagao: rotagao
da escova dosadora do alimentador compactador igual 24 rpm, tela perfurada de
alimentagdo com geometria quadrada e diametro de abertura da malha de 2,0 mm
e vazao de alimentagao de 50 g/min. A temperatura do ar de secagem (de 42 °C a
100 °C) e a pressao do vapor foram as variaveis de estudo (1,2 a 1,9 bar). Nos
ensaios com os pds contendo as fragbes de bleo de palma (Mor-rex contendo
oleina PN4 e Mor-rex contendo estearina), a terceira variavel investigada foi o
conteudo de 6leo.

As Tabelas 3.5 e 3.6 apresentam as matrizes dos planejamentos
experimentais, com suas variaveis e niveis de variacdo, utilizadas para a
execucao dos ensaios de aglomeracdo. Os experimentos foram realizados com
200 g de material em cada ensaio. Foram utilizados 4 pontos centrais em cada
experimento. Foram realizados 8 ensaios com a maltodextrina pura (Mor-rex
spray) e 12 com cada maltodextrina contendo as diferentes fracdes de 6leo de
palma (oleina PN4 e estearina). O didmetro de particula foi a resposta usada para
avaliar o desempenho dos ensaios de aglomeracao.
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Tabela 3.5: Variaveis e niveis de variagdo dos ensaios de aglomeragdo com a
maltodextrina sem 6leo.

Niveis de variacao

Variaveis
-1 0 +1
Temperatura do ar de secagem (°C) 42 71 100
Pressao do vapor (bar) 1,2 1,55 1,9

Tabela 3.6: Variaveis e niveis de variagdo dos ensaios de aglomeragdo com a
maltodextrina contendo lipideos (oleina PN4 e estearina).

Niveis de variacao

Variaveis By 0 o
Percentagem de gordura (%) 5 15 25
Temperatura do ar de secagem (°C) 42 71 100
Presséo do vapor (bar) 1,2 1,55 1,9

Para avaliar a quantidade de umidade absorvida pelas particulas durante
0 processo de umidificacdo, foram realizados ensaios com 100 gramas de
amostras com os mesmos pos de maltodextrina, nos quais o material aglomerado
foi recolhido apds umidificagdo, antes da entrada no secador rotativo. Foram
mantidas as condicbes de operacdao dos ensaios de triagem apresentadas nas
Tabelas 3.5 e 3.6.

3.4.2.2 Ensaios definitivos: influéncia da fase lipidica

As condicoes de operacao selecionadas pelo planejamento experimental
(T=100°C e Pv =1,9 bar, ver ltem 3.2.4.1) foram usadas nos ensaios definitivos.
Manteve-se uma vazéao de alimentacdo de 50 g/min, rotacdo da escova dosadora
de 24 rpm e abertura de malha e formato da tela, grelha de alimentacdo de 2,0

mm e quadrado.

Os ensaios foram realizados em duplicatas com 300 g de amostras dos
seguintes po6s: maltodextrina comercial, maltodextrina obtida no spray-dryer e
maltodextrina contendo estearina e as oleinas PN4 e PN6. Os pds contendo as
trés fracbes de Oleo de palma produziram um conjunto de cinco amostras cada,

com percentuais de 5, 10, 15, 20 e 25% de bleo (gsieo/Jsolutos) -



CAPITULO 4: RESULTADOS E DISCUSSAO

Neste capitulo estdo apresentados e analisados os resultados das

seguintes etapas desta pesquisa:

» Seccado 4.1 (pag. 62-67): relata a avaliagdo do processo de secagem em

relacdo as propriedades fisicas do p6 Mor-rex spray comparadas ao Mor-

rex comercial (verificacdo de possiveis alteracoes morfoldgicas, etc.);

Seccao 4.2 (pag. 67-80): apresenta a caracterizagao fisica dos pos de

maltodextrina contendo cada tipo de fragdo de éleo de palma em diferentes

proporcoes;

Seccao 4.3 (pag. 81-93): relata os ensaios de aglomeracao para a definicao

da condigcédo de operacéao (pressao do vapor e temperatura) e determinacao
do ganho em conteudo de umidade dos p6s durante sua umidificagcdo no
aglomerador;

Seccao 4.4 (pag. 93-110): apresenta os ensaios definitivos de aglomeracao

para o estudo da influéncia de uma fase lipidica na aglomeragao pés
alimenticios através da andlise e comparacao das caracteristicas fisicas
dos aglomerados obtidos a partir dos pds de maltodextrina com e sem dleo.

Para facilitar a leitura, apenas os resultados tipicos sdo apresentados

neste capitulo. As tabelas com os dados levantados (valores médios e desvios) e

as demais informag6es foram organizados em Apéndices.
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4.1 Caracterizacao das maltodextrinas sem 6leo

A maltodextrina Mor-rex 1910 foi redissolvida e seca em spray-dryer a fim
de se obter um pé a ser usado para comparar com o pé contendo 6leo. Esse po,
denominado de Mor-rex spray, foi submetido a uma série de determinagdes fisicas

e os resultados foram comparados ao Mor-rex comercial.

As Figuras 4.1 e 4.2 apresentam as micrografias obtidas por microscopia
eletrénica de varredura da maltodextrina Mor-rex comercial e Mor-rex spray,
respectivamente. As particulas do pé Mor-rex comercial (Figura 4.1) apresentam
varios formatos (esferas, paralelepipedos, bastonetes alongados, etc.). Observa-
se que as particulas estao fraturadas, indicando a utilizagao de altas temperaturas
de secagem na produgao industrial em spray-dryer. O p6 Mor-rex spray
apresentou particulas de formato mais esférico e de tamanho mais uniforme,
conforme a Figura 4.2. No entanto, as particulas apresentam deformacgdes na
superficie, com diversas depressdes e achatamento. A ocorréncia da contracao de
volume das goticulas e de deformagéo superficial das particulas esta relacionada
a baixa temperatura do ar de secagem utilizada no spray-dryer da planta-piloto. A
influéncia da temperatura de secagem na morfologia de particulas foi estudada por
Oakley (1997) e Alamilla-Beltran et al. (2005), os quais relatam que a secagem em
spray-dryer a baixas temperaturas produz particulas denteadas e a altas

temperaturas resultam em um grande numero de particulas fraturadas.

A principal diferenga entre os pds observada através da comparagédo das
Figuras 4.1 e 4.2 diz respeito ao tamanho de particula. As micrografias com
aumento de 1000 e 200 vezes, indicam que as particulas do p6 Mor-rex spray sao
menores em relacdo ao produto comercial. Algumas variaveis do processo de
secagem em spray podem estar relacionadas a este efeito, tais como temperatura,
vazao e condicbes da alimentacdo e o tipo de atomizador utilizado (disco
rotatorio). Entretanto, a expansdo e formagcdo de particulas ocas e/ou
encapsuladas, como pode ser visto nas Figuras 4.1a e b, tem sido atribuida a altas
temperaturas de saida do ar de secagem conforme foi observado por Nijdam e
Langrish (2005) através de micrografias de particulas de leite em p6 produzidas

em spray-dryer a 200°C e a 120 °C.
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Figura 4.1: Micrografias de microscopia eletrdnica de varredura do p6 Mor-rex
comercial com ampliagdo de: (a) 200 vezes; (b), (c) e (d) 1000 vezes.

19 mm ) 14 - Jun -2
mor-rox 1918 (processado) Detector= SE1
*

EHT = v W= 19 mm 14-]
LT | mor-rox 1918 (processado) Dotector= SE1

Figura 4.2: Micrografias de microscopia eletrdnica de varredura do p6 Mor-rex
spray com ampliacao de: (a) 200 vezes; (b) e (c) 1000 vezes; (d) 2000 vezes.
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A distribuicdo de tamanho de particulas dos pés de maltodextrina foi
realizada em equipamento por difracdo a laser. A Figura 4.3 apresenta as curvas
cumulativas por volume, obtidos dos dois p6s analisados e confirmam a diferenca
de tamanho entre as particulas de Mor-rex comercial e spray, assim como a
menor dispersao de tamanho das particulas de Mor-rex spray.
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Figura 4.3: Distribuicdo cumulativa de tamanho de particula obtida por difragéo a
laser: (a) Mor-rex comercial, (b) Mor-rex spray; (c) Mor-rex comercial vs. Mor-rex

spray.
Os valores dos didmetros médios de tamanho de particula e de contetudo

de umidade dos pés Mor-rex comercial e spray estao apresentados na Tabela 4.1.

Tabela 4.1: Conteudo de umidade e diametros médios de particulas (Dp) dos pés
Mor-rex comercial e spray.

Maltodextrina Mor-rex 1910 umidade; . Dp (um)™
base seca (/O) D[4 3]*** D(V 0 5)***
comercial 4,46 + 0,04 86,94 + 0,34 74,77 + 0,49
spray 4,53 £ 0,03 36,62 + 1,09 29,00 + 0,59

*Média de trés determinagdes realizadas em estufa a vacuo;

**Média de quatro determinagdes realizadas no Master Size S da Malvern®;

***Diametros médios: D[4,3]= didmetro médio do momento volumétrico; D(v, 0,5)= didmetro médio
volumétrico de 50% das particulas.

Observando os valores da Tabela 4.1 verifica-se que a umidade do p6
Mor-rex comercial e spray sao proximos entre si e, segundo Masters (1972),
caracteristicos de produtos processados em spray-dryer (umidade < 5%), assim
como os valores encontrados de tamanho de particula (Dp < 100 um ). O diametro
médio de particula do p6 comercial foi 2,5 vezes maior em relagdo aos valores

encontrados para o p6 Mor-rex spray.
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Na Tabela 4.2 estdo apresentados os valores de densidades real,

aparente, bulk e tapping para as particulas e os pés Mor-rex comercial e spray.

Tabela 4.2: Densidades real e aparente de particulas e densidades bulk e tapping
dos pbés Mor-rex comercial e spray.

Maltodextrina Densidade (g/cm®)
Mor-rex 1910 Particulas Leito de solidos
real* aparente* bulk** tapping™*
comercial 1,366 + 0,001 1,764 £ 0,028 0,451 + 0,009 0,558 + 0,014
spray 1,351 £ 0,001 1,332*** 0,488 £ 0,044 0,599 + 0,062

*Média de duas determinagdes realizadas em picndmetro automatico a gas e porosimetro de
intrusdo de merclurio;

**Média de trés determinagdes realizadas através de ensaios de proveta;

***Valor de uma determinagéo.

Com base nos resultados da Tabela 4.2 observa-se que a densidade real
praticamente nao se alterou pelo processo de secagem em spray-dryer, uma vez
que ela é dependente da composicdao do material que continuou a mesma. Os
valores de densidade bulk e tapping dos pés comercial e spray também estao
coerentes com tendéncias previsiveis devido ao formato das particulas (Figuras
4.1 e 4.2). O leito de sélidos do material produzido no spray-dryer apresentou uma
maior compactacao espontanea em relagdo ao p6é comercial. Suas particulas sao
menores e mais esféricas e se acomodam de tal forma que o nimero de espacos

vazios € menor que o do leito de solidos do pé comercial.

O valor de densidade aparente, obtido para o Mor-rex comercial através
de porosimetria de intrusdo de mercurio (Tabela 4.2) € maior do que o de
densidade real, portanto incoerente, e deve estar associado aos problemas de
penetracdo do mercurio na matriz porosa e a compactacao do leito de sélidos e a
deformagao das particulas durante a sua intrusao, resultando em uma medida de
volume incorreta. A porosimetria de intrusdo de mercurio tem apresentado
imprecisdo quanto a consideragdo do volume de vazios das particulas para

amostras de pés finos, conforme os relatos de Hogekamp e Pohl (2003).

Tabela 4.3 apresenta os resultados de porosidade, Numero de Hausner e

tempo de molhamento do pé Mor-rex comercial e spray.
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Tabela 4.3: Porosidade, Numero de Hausner e tempo de molhamento dos pés
Mor-rex comercial e spray.

Maltodextrina  Porosidade* Tempo de molhamento (s)**, NuUmero de
Mor-rex 1910 az24°C Hausner**
comercial 0,66 2536 + 87 1,19 £ 0,01
spray 0,63 3096 £ 53 1,283 £ 0,01

*calculada através dos valores de densidade da particula e do po;
**Média de trés determinacoes;

De acordo com os resultados apresentados na Tabela 4.3 e a morfologia
das Figuras 4.1 e 4.2, o pbd Mor-rex spray apresentou uma porosidade menor do
que o Mor-rex comercial pelo fato de apresentar particulas menores e mais
esféricas. O tempo de molhamento para os dois produtos (faixa de 42 a 52 min) é
muito alto se comparado a pds instantaneos. Os resultados de tempo de
molhamento indicam que o pd produzido no spray-dryer apresentou um
desempenho de instantaneidade inferior ao p6 comercial (aproximadamente 18%
menor). Isto era esperado, pois o tempo de molhamento € inversamente
proporcional ao tamanho de particula, segundo Schubert (1993). Um leito formado
por particulas grandes e irregulares apresenta um maior espaco interparticulas,

acelerando sua molhabilidade.

Em relacdo a escoabilidade expressa através do Numero de Hausner, o
maior tamanho das particulas do Mor-rex comercial deveria conferir uma maior
escoabilidade ao leito de sélidos em relacdo ao Mor-rex spray e, portanto, uma
maior diferenga de valores entre estes pos. Os valores calculados para o Numero
de Hausner sugerem que a maior uniformidade e, sobretudo, a maior esfericidade
do p6é produzido no spray-dryer faciltem a movimentacdo e, portanto, o
escoamento de suas particulas compensando o efeito de tamanho do pé
comercial. No entanto, no manuseio dos pds durante as pequisas observou-se
uma melhor escoabilidade do p6 comercial. Os resultados das determinagcdes no
instrumento para caracterizagdo da escoabilidade de péds (Flodex Powder
Flowability Test Instrument), confirmaram esta maior diferenca de escoamento dos

pos.
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O p6 comercial apresentou escoamento pleno, com o0 esvaziamento total
da massa de solidos na regido do orificio quando o diametro de abertura era de
2,0 cm enquanto o Mor-rex spray apresentou desempenho similar apenas a partir
de 3,0 cm de abertura. Comparado os valores encontrados de Numero de
Hausner (Tabela 4.3) com os resultados de escoabilidade obtidos no instrumento
de queda livre dos péds, observa-se uma melhor sensibilidade da medida direta em

relagdo a indireta.

4.2 Caracterizacao da maltodextrina contendo éleo

4.2.1 Conteudo de lipideos dos p6s Mor-rex contendo déleo

A determinacao do conteudo de lipideos dos pds Mor-rex contendo dleo
foi utilizada como controle do processo de incorporagdo do 6leo na matriz sélida
de maltodextrina. Os resultados das determinagdes estao apresentados na Tabela
4.4. Os valores do conteudo de éleo, tanto na emulsdo como nos pds obtidos,
estdo referidos a massa seca, tendo sido descontado a umidade inicial da
maltodextrina comercial (4,46%, em base seca) e do produto final coletado (ver
ltem 4.2.2).

Tabela 4.4: Conteudo de lipideos totais dos pds Mor-rex contendo dleo.

Valores nominais % lipideos™ nas % 6leo nos pds Mor-rex (9/9ssiidos)™™™
do conteddode emulsoes Oleina PN4  Oleina PN6  Estearina
6leo (p/p) (Qiipideos/d™*solutos)

5 5,48 5,24 + 0,69 537+0,29 4,37 +0,22
10 10,97 10,12+0,66 10,17+0,30 9,54 £ 0,31
15 16,45 16,19+0,56 15,77 +0,27 14,68 £0,33
20 21,94 20,54 +0,31 20,37 +£0,40 19,74 £0,23
25 27,42 26,26 + 0,68 25,91 £0,25 25,22+ 0,47

*Massa de lipideos = massa de 6leo + massa de surfactante.
**Massa de solutos = massa de Mor-rex comercial + massa de 6leo + massa de surfactante.
***Média de trés determinacgdes.

Observa-se na Tabela 4.4 que com o aumento do conteudo de 6leo das
emulsdes ocorreu uma maior dificuldade de incorporagdao do pé na matriz sélida
de maltodextrina. Entretanto, os conteudos de lipideos nos pés Mor-rex contendo

Oleo apresentaram-se satisfatoriamente préximos aos percentuais utilizados no
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preparo das emulsdes. Esse resultado é um indicativo de que os procedimentos e
cuidados adotados no preparo das emulsées e sua secagem foram adequados.
Observa-se também que a proporcao de estearina no po é ligeiramente inferior as
demais, consequiéncia da maior dificuldade na manipulacdo dessa emulsao,

conforme explicitado em Materais e Métodos.

Para simplificar a apresentacdo, os produtos contendo diferentes
propor¢des de lipideos serao referidos pelo valor nominal de contetdo de dleo.
4.2.2 Umidade dos p6s Mor-rex contendo dleo

A Figura 4.4 apresenta os resultados das determinagcdées de umidade dos
pds Mor-rex contendo dleo em diferentes proporcoes. A Tabela B.1.1 no Apéndice
B.1 apresenta os valores de contetdo de umidade dos p6s Mor-rex contendo dleo.
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Figura 4.4: Conteudo de umidade da maltodextrina contendo diferentes
proporcdes de Oleo: () Mor-rex spray; () Mor-rex contendo oleina PN4; (O)Mor-
rex contendo oleina PN6; (A) Mor-rex contendo estearina.

As curvas da Figura 4.4 mostram que o conteudo de umidade dos poés
diminui com o aumento do percentual de 6leo. Este comportamento € similar para
os diferentes tipos de 6leo de palma utilizados e os valores encontrados para pés
com a mesma fracdo de lipideos sao muito proximos entre si. O conteudo de
umidade esta associado a proporcao de material higroscopico no produto e com o
aumento do conteudo de lipideos ocorre uma redugéo da massa da maltodextrina
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e, conseqlentemente, de umidade. Esta tendéncia foi também observada em
estudos com leite em pé integral e desnatado. Ozkan et al. (2002), Fitzpatrick et al.
(2004) e Rennie et al. (1999) informam que o leito em p6 desnatado (1% de
gordura, em base seca) apresentou um conteudo de umidade em base seca de
1,0 a 1,6% (absolutos), acima do leite em po6 integral (26% de gordura, em base

seca), um valor semelhante ao encontrado na presente pesquisa.
4.2.3 Morfologia dos pés Mor-rex contendo dleo

A incorporacdao de Oleo no pd Mor-rex comercial foi avaliada por
microscopia 6tica para identificar a disposicdo do 6leo na matriz sélida das
particulas. As imagens capturadas estao apresentadas nas Figuras 4.5 € 4.6.

Figura 4.5: Imagens por microscopia o6tica das particulas de maltodextrina: (a) p6é
Mor-rex spray; (b) pé ¢/ 15% de oleina PN4; (c) p6 ¢/ 15% de oleina PN6; (d) pé ¢/
15% de estearina; © = cavidades e deformagdes na superficie das particulas,
® = 6leo.
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Figura 4.6: Imagens por microscopia o6tica das particulas de maltodextrina: (a) p6é
¢/ 20% de oleina PN4; (b) p6 ¢/ 20% de oleina PN6; © = cavidades e deformacdes
na superficie das particulas, @ = éleo.

Na Figura 4.5 pode-se notar que existe uma grande quantidade de éleo
depositada na superficie das particulas, identificada pelos pontos vermelhos. As
particulas do p6 Mor-rex spray apresentaram-se como esferas deformadas (Figura
4.5a) com diversas cavidades superficiais de diferentes tamanhos (regides
escuras das particulas). Esta migracdo e formacédo de glébulos de gordura na
superficie das particulas contendo lipideos, produzidos em spray-dryer, foi
identificada em diversos trabalhos técnicos, principalmente por Kim et al. (2002,
2003, 2005a, 2005b). Eles demonstraram que a deposicdo de lipideos na
superficie das particulas é proporcional ao conteudo de gordura livre no leite em
pd. No leite a maior parte da fase lipidica esta protegida, associada a proteinas,
que desempenham o papel de agente encapsulante. A ‘gordura livre’ no leite é
aquela que ndo esta ligada ao material protéico, como € o caso de toda fase
lipidica presente nas particulas de maltodextrina. A facilidade da fase lipidica de
recobrir as particulas esta relacionada a sua fluidez e quantidade e também a
estrutura das deformagdes superficiais da matriz sélida.

Nas Figuras 4.5b, ¢ e d, observa-se que o 6leo superficial ficou depositado
nestas cavidades e em possiveis reentrancias da matriz de maltodextrina. Este
comportamento de fixagao da fase lipidica foi observado de forma similar em todas
as proporgoes e todos tipos de 6leo utilizado.

As Figuras 4.6a e b mostram a existéncia de goticulas de 6leo livre no
Mor-rex com 20% de PN4 e 20% de PNG6, identificavel pelos pontos esféricos
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vermelhos isolados. O mesmo foi observado nos pds de Mor-rex contendo 25%
destas oleinas. Os pbs Mor-rex com 5 a 15% de oleina e todos os pds contendo
estearina ndo produziram goticulas de 6leo livre. E possivel admitir que devido ao
fato das oleinas permanecerem muito fluidas a temperatura ambiente, nos
produtos com maiores proporcoes da fase lipidica ha mais facilidade do 6leo se
desprender da superficie das particulas, agrupando-se em goticulas
independentes. No caso da estearina, tal fato nao ocorre, pois ela é solida a
temperatura ambiente, dificultando seu desprendimento das cavidades da matriz
de maltodextrina. O resfriamento dos p6s Mor-rex com o0s maiores conteudos de
oleina, logo apds o processo de secagem, é uma medida preventiva para evitar a

formagéo de 0leo livre entre as particulas.
4.2.4 Distribuicao de tamanho de particula dos pés Mor-rex contendo d6leo

As amostras com 20% e 25% de 6leo apresentaram consideravel grau de
coesividade durante sua manipulagdo, podendo ocasionar uma significativa
imprecisdo nos resultados de tamanho de particula por peneiramento e em
equipamento por difracdo a laser. Portanto, a distribuicdo de tamanho de particula
dos pds Mor-rex contendo dleo foi realizada através da analise de imagens das
particulas realizadas por microscopia 6ética. A distribuicdo cumulativa de tamanho
para os pos Mor-rex com e sem 6leo estao apresentadas na Figura 4.7.
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Figura 4.7: Distribuicdo cumulativa de tamanho de particulas (numero,
comprimento) determinada através de microscopia 6tica de maltodextrina com e
sem as fracoes de 6leo de palma refinado.

Os resultados mostrados na Figura 4.7 indicam um aumento do diametro
das particulas dos pés Mor-rex contendo dleo a medida que aumenta a propor¢ao
de éleo. Esta tendéncia pode ser observada nas micrografias da Figura 4.8 e esta
relacionada ao mecanismo de formagdo das gotas durante a atomizacédo e
secagem das emulsbées. A presenca de 6leo promove a formagdo de gotas
maiores do que aquelas obtidas com uma solugdo simples durante a atomizacao
das emulsdes na camara de secagem (DOMBROWSKI e JOHNS, 1963). O
aumento do tamanho de particulas pode ser relacionado ao aumento do didametro
das gotas das emulsdes a medida que aumenta a proporgcdo da fase lipidica,
sendo que, a presenga mais elevada de 6leo na corrente de alimentagdo pode
também resultar em uma coalecéncia das gotas durante a atomizacado e/ou a
secagem (CHRISTENSEN et al., 2001).
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Figura 4.8: Imagens por microscopia o6tica das particulas de maltodextrina em
propor¢des de 5, 10 15% de dleo: (a) pd contendo de oleina PN4; (b) pd contendo
oleina PNG6; (c) p6 contendo estearina.

Nota-se através das micrografias (Figura 4.8) que as particulas tornaram-
se mais esféricas com o aumento do conteido de 6leo das amostras. Isto pode
ser devido ao efeito de recobrimento das deformacdes superficiais da matriz sélida

de maltodextrina, um outro fator para 0 aumento de tamanho das particulas.

A Figura 4.9 apresenta os valores do diametro médio por numero de 50%
das particulas (D(N, 0,5)) dos p6s com e sem ébleo. Os pds de maltodextrina Mor-
rex contendo estearina apresentaram aumento do didmetro médio de particula
inferior ao material contendo as oleinas. Este fato pode estar relacionado a
interacdo entre o 6leo e a matriz sélida. Um dos fatores que pode interferir na
adesdo do 6leo com a superficie das particulas é a diferenca na estrutura
molecular dos 6leos utilizados. As oleinas apresentam maior percentual de acidos
graxos insaturados em relacao a estearina e estes compostos apresentam maior

mobilidade molecular.
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Figura 4.9: Diametro médio de particula, D (N, 0,5), de maltodextrina contendo
diferentes proporcdes de 6leo: (%) Mor-rex spray; (D) Mor-rex contendo oleina
PN4; (O) Mor-rex contendo oleina PN6; (A) Mor-rex contendo estearina.

O valor do didmetro médio por numero de 50% das particulas (D(N, 0,5))
do pé Mor-rex spray foi de 16,42 um. Esta distribuicdo cumulativa por nimero de
particulas apresenta valores de mesma ordem de grandeza daquela obtida pela
distribuicdo cumulativa volumétrica (D(v, 0,5)= 29 um) determinada por difragéo a
laser. O valor do D(v, 0,5) foi maior que o do D(N, 0,5), o que € coerente quando
se compara estes dois tipos de distribuicdo de tamanho de particula (ALLEN,
1997).

4.2.5 Densidade e porosidade dos pés Mor-rex contendo dleo

A Figura 4.10 apresenta os resultados da densidade real das particulas e
densidade bulk e tapping dos pds de maltodextrina com e sem 6leo em diferentes
proporcdes de 6leo. A densidade real dos pdés Mor-rex com as mesmas
proporcoes de oleinas e estearina apresentam valores proximos entre si. Com o
aumento da proporcao de 6leo, a variacao da densidade real das particulas foi

similar, independentemente de conterem oleinas ou estearina.

Observa-se na Figura 4.10 um comportamento similar da variagcdo da
densidade bulk das amostras contendo os trés tipos de 6leo com o aumento da
proporcao de 6leo. Porém, os pds com estearina apresentaram maiores valores de

densidade bulk do que os pds contendo oleinas.
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Figura 4.10: (a) Densidade real das particulas e (b) densidades bulk e tapping dos
pds de maltodextrina contendo diferentes proporcdes de 6leo: (%) Mor-rex spray;

(O) Mor-rex contendo oleina PN4; (O) Mor-rex contendo oleina PN6; (A) Mor-rex
contendo estearina.

A tendéncia de diminuicdo dos valores de densidade real e bulk dos pos
com o aumento do conteudo de éleo também foi encontrada por Fitzpatrick et al.
(2004) analisando amostras de leite em p6é com diferentes teores de gordura. O
resultado incoerente € o da densidade real da maltodextrina pura que apresentou
um valor inferior ao do material contendo baixos percentuais de lipideos, cujo

problema deve estar relacionada a determinagé@o experimental.

A Figura 4.11 apresenta os valores de porosidade do leito de particulas
dos po6s de maltodextrina contendo diferentes propor¢des de lipideos.

0,72
S 0
o 0.69- ::@/A“”/:‘
z "
o)
(]
B 066
73]
0
o)
a 4
063L+—

0 5 10 15 20 25
% oleo (g/g solidos)
Figura 4.11: Porosidade dos p6s de maltodextrina contendo diferentes proporgoes

de dbleo: (k) Mor-rex spray; () Mor-rex contendo oleina PN4; (O) Mor-rex
contendo oleina PN6; (A) Mor-rex contendo estearina.
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Os maiores valores de densidade bulk dos p6s com estearina em relagao
ao material com oleina, podem estar associados a diferenca de coesividade entre
estes pos. Os pds com oleina, sendo um triglicerideo liquido, estdo mais sujeitos a
formacdo de grumos promovendo um nUumero maior de espacos vazios e
porosidade do leito de sélidos, conforme os valores apresentados na Figura 4.11.
A medida que aumenta o contetido de 6leo, todos os trés tipos de p6 tendem a um
mesmo valor de densidade bulk. A densidade tapping mostrou ser uniforme para

todos os materiais pesquisados.

Os valores encontrados nas determinagcbes de densidade dos poés

contendo lipideos estao apresentados na Tabela B.3.1 do Apéndice B.
4.2.6 Escoabilidade dos pés Mor-rex contendo dleo

Para a medida da escoabilidade dos pds foram realizados ensaios para a
determinagao do angulo de repouso, conforme metodologia descrita no Apéndice
A. Os resultados destes ensaios foram imprecisos devido a dificuldade de
reprodutibilidade da medida em consequiéncia da caracteristica coesiva dos poés
com conteudos de éleo superiores a 15%. A medida do Numero de Hausner e as
determinagbes com o Flodex Powder Flowability Test Instrument foram as

alternativas encontradas para a avaliacao da escoabilidade destes pos.

A Figura 4.12 apresenta os resultados para o Numero de Hausner da
maltodextrina contendo diferentes proporcdes de 6éleo, calculados a partir dos
resultados encontrados nas determinagdes das densidades bulk e tapping. Os
valores estao dispostos segundo a classificacdo de Geldart et al. (1982).
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Figura 4.12: Numero de Hausner da maltodextrina contendo diferentes proporcdes
de 6leo: (k) Mor-rex spray; () Mor-rex contendo oleina PN4; (O) Mor-rex
contendo oleina PN6; (A) Mor-rex contendo estearina.

Na Figura 4.12 observa-se que o Numero de Hausner calculado para a
maltodextrina sem 6leo a classifica como unico pé nao coesivo e, portanto, de boa
escoabilidade. Os valores para os pés Mor-rex com as oleinas indicam que eles
s80 mais coesos do que o material contendo estearina. A maior coesividade entre
as particulas é encontrada nos pés com a oleina PN4. Os altos valores para o
Numero de Hausner das amostras com 20% e 25% de oleina e o fato das
particulas com oleina PN4 terem maior coesividade do que as com PN6 estdo
relacionados com a presenca de 6leo livre entre as particulas, promovendo as
pontes de ligagdes liquidas interparticulas e a formacado de aglomerados. O
principal responsavel pela diferenga quanto a coesividade dos pds contendo 6leo
é a fluidez da fase lipidica que € inversamente proporcional ao ponto de fusdo dos
acidos graxos presentes em cada fragao lipidica, expressa pela curva de sélidos
(SFC) apresentada na Figura 2.15. Kim et al. (2005b) demonstraram que a
reducdo da escoabilidade dos pés esta relacionada com a presenca de gordura
livre na superficie das particulas, proporcionando as pontes de ligacao e aderéncia

do material particulado.

Os resultados do Numero de Hausner e a classificacdo de Geldart et al.

(1982) para escoabilidade dos p6s encontram-se de acordo com a percep¢ao de
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maior pegajosidade dos po6s durante sua manipulagdo, a medida que o conteudo
de O6leo do produto aumentava. Os poOs contendo oleinas em proporcdes
superiores a 10% de Oleo apresentavam uma maior dificuldade de
despreendimento da espétula.

Os ensaios de medida direta da escoalidade dos materiais realizados no
Flodex Powder Flowability Test Instrument confirmam a alta coesividade dos pos
contendo os maiores percentuais de lipideos e a maior dificuldade dos pds
contendo as oleinas em relagdo a maltodextrina com estearina. A caracterizacao
da escoabilidade da maltodextrina contendo lipideos foi dificultada utilizando o
método direto, pois os pds contendo proporcoes acima de 15% de 6leo nao
escoaram nem mesmo quando o disco de maior didmetro de abertura do conjunto
de discos perfurados foi usado. Os resultados dos ensaios realizados neste

equipamento foram os seguintes:
- O Mor-rex spray escoou através do orificio com 3 cm de diametro;

- Os Mor-rex contendo 5% e 10% de estearina escoaram através dos

orificios com 3,2 e 3,4 cm de didmetro, respectivamente;

- Os Mor-rex contendo 5% de PN4 e de PN6 escoaram apenas através do
orificio com 3,4 cm de didmetro;

- As demais formulacées dos pds contendo 6leo ndo escoaram através do

orificio de 3,4 cm, classificando assim o material como altamente coesivo.

A maltodextrina sem 6leo apresentou uma maior facilidade de escoamento
em relacao aos pés contendo 6leo. Os pods contendo estearina apresentaram uma
maior facilidade de escoamento através dos orificios dos discos perfurados do que
o produto com as oleinas, estimada pela maior massa de particulas que escoou

do porta-amostra.

Essa avaliagcao pratica esta em concordancia com os resultados obtidos
pela classificacao de Geldart et al. (1984) apresentada na Figura 4.12.
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4.2.7 Tempo de molhamento dos pés Mor-rex contendo dleo

A Figura 4.13 mostra os resultados do tempo de molhamento da
maltodextrina com o aumento do seu conteddo de 6leo. O resultado surpreende,
pois indicam que o aumento do conteudo de éleo dos pds diminui o tempo de
molhamento. Os pds com oleinas em proporcdes de 15, 20 e 25% de dleo
imergiram imediatamente apds entrarem em contato com o volume de agua. Estes
resultados sédo contrarios aos apresentados por Kyaw Hla e Hogekamp (1999) e
Kim et al. (2002) nos quais ocorre um aumento do tempo de molhamento com o
aumento do conteudo de 6leo dos poés.
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Figura 4.13: Tempo de molhamento, com agua a 56 °C, de maltodextrina contendo
diferentes proporcdes de 6leo: (k) Mor-rex spray; () Mor-rex contendo oleina
PN4; (O) Mor-rex contendo oleina PN6; (A) Mor-rex contendo estearina.

Essa aparente incongruéncia entre os resultados experimentais pode ser
justificada se todo o processo de reconstituicdo for considerado. A diminuigcdo do
tempo nos ensaios de molhamento dos pdés com o aumento do conteudo de 6leo,
apresentada na Figura 4.13, ndo reflete a molhabilidade, mas sim a imersibilidade.
A instantaneidade dos pos é quantificada segundo a facilidade de reconstituicao
do produto em uma fase liquida e envolve quatro eventos, normalmente,
seqlenciais, conforme ja mencionado no Item 2.3.7.2: a imersibilidade, a
molhabilidade, a dispersibilidade e, se for o caso, a solubilidade das particulas
(SCHUBERT, 1993). A imersibilidade é o evento inicial e descreve a habilidade da
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massa de solidos particulados em romper a tensdo superficial da agua e
submergir no liquido. A molhabilidade ocorre logo apds a imersdo das particulas
ou simultaneamente a ela, caso o0 p6 nao consiga inicialmente uma rapida
imersdo. A molhabilidade é caracterizada pela facilidade de penetracao da agua
pelo leito de particulas. A agua penetra por capilaridade nos intertisticios entre
particulas, ocupando os espagos vazios, substituindo o ar e promovendo sua
subrmersao e a dispersdao do pd. Em pés finos e soluveis (5 a 80 um), como 0s
obtidos neste trabalho, a penetracdo da agua é lenta permitindo a dissolucao
parcial do produto e formacdo de uma solu¢do concentrada e viscosa aderente a
superficie das particulas. A reconstituicdo do material é prejudicada pela formacao
de grumos e torrdes promovida por esta camada pegajosa de produto e que

impede a entrada de agua por capilaridade.

A dificuldade no molhamento encontrada para o pé Mor-rex spray é
atribuida a solubilizagdo parcial e formagéao de grumos (intensificada pelo fato da
temperatura ser 56 °C).

O mecanismo classico de reconstituicdo do p6 em agua ocorreu apenas
no material que apresentou tempo de molhamento superior a 200s, pois esse
produto imergiu como um todo ao mesmo tempo em que se molhou, dispersou-se
e solubilizou-se. A rapida imersdo em agua dos pds contendo as maiores
proporcdes de bleo é consequiéncia da aglutinacao entre suas particulas. Logo
apds a imersao do leito de particulas, ocorreu uma desagregacao de porgcdes da
massa de material submersa, que subiram a superficie da agua, onde, depois de

muito tempo se molharam e se dispersaram.

Apesar da fase hidrofobica ter dificultado o molhamento das particulas e
retardado a imersdo. Alguns produtos contendo consideravel conteudo de éleo,
principalmente o p6 com estearina, exibiram o comportamento sequencial de
reconstituicdo segundo Schubert (1993). A presenca de éleo tende a diminuir a
dissolucdo observada com maltodextrina pura e deve ter assim facilitado o

molhamento e a dispersdo das particulas.
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4.3 Ensaios de aglomeracéo: triagem dos parametros de operacao

Para definir as condigbes de operacdo a serem usadas nos ensaios
definitivos de aglomeragao por jato de vapor foi feita uma triagem para estabelecer
os valores limites dos parametros de operagdo de maior influéncia nas
caracteristicas dos aglomerados: temperatura do ar de secagem e pressao do
vapor. O diametro de particula (Dpsauter) foi utilizado como resposta dos
planejamentos experimentais por ser uma determinacao simples e rapida. Os
ensaios de triagem para a determinacdo dos parametros de operagao foram
realizados com a maltodextrina Mor-rex 1910 com e sem éleo (oleina PN4 e

estearina) no mini-instantaneizador do Cereal Chocotec/ITAL.

4.3.1 Mor-rex spray

Os valores do didametro dos aglomerados do p6 Mor-rex spray produzidos
com as condicdes definidas no planejamento experimental estdo apresentados na
Tabela 4.6.

Tabela 4.6: Diametro dos azglomerados de Mor-rex spray segundo a matriz do
planejamento experimental 2°.

Ensaios Pv (bar) T(°C) Dpsauter (MmM)*
1 1,90 100 0,83 £0,02
2 1,55 71 0,69 £ 0,01
3 1,20 100 0,58 £ 0,01
4 1,55 71 0,68 + 0,01
5 1,90 42 0,78 £0,03
6 1,55 71 0,68 + 0,01
7 1,20 42 0,56 £ 0,01
8 1,55 71 0,68 £ 0,01

*Média de duas determinacoes.

A temperatura e a pressdo do vapor foram analisadas ao nivel de
significancia de 95%. A Figura 4.14 apresenta o grafico de Pareto da analise

estatistica para a resposta didametro de particula dos aglomerados Mor-rex spray.
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p-valor = 0,05
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Temperatura (T) 27,44
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Figura 4.14: Grafico de Pareto para a resposta “didmetro de particula (Dpsauter)” dO
planejamento experimental do p6 Mor-rex spray (linha vertical representa
significancia de 5%).

O gréfico de Pareto identifica quais as variaveis significativas na resposta
do planejamento estatistico utilizado, em um determinado intervalo de confianca
estabelecido. Os resultados sao apresentados através de um histograma dos
valores do efeito estimado que expressa a razao entre o valor do efeito da variavel
e 0 seu desvio padrdao. O efeito da temperatura do ar de secagem dos
aglomerados, apesar de ser significativo ao nivel de 95%, é 5 vezes menor que o
encontrado para a pressao do vapor (Figura 4.14). A interacdo de primeira ordem
entre os fatores temperatura e pressao do vapor nao foi significativa ao nivel de
95%.

Os resultados da andlise estatistica do planejamento experimental estao
apresentados na Tabela C.1.1 do Apéndice C. O valor de Fcaouado € 730 vezes
maior do que Fiste, 5% € 0 modelo estatistico obtido pode ser utilizado para a
previsdo de didmetro dos aglomerados em funcdo dos valores de pressao do
vapor e temperatura de secagem. Ele satisfaz a condigdo de apresentar, pelo
menos, cerca de 5 vezes o valor do ponto de distribuicio F com o numero
apropriado de graus de liberdade, no intervalo de confiangca escolhido
(RODRIGUES e IEMA, 2005).
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A Equagdo 4.1 apresenta o modelo estatistico do diametro dos
aglomerados em funcdo da temperatura e pressao do vapor, valido para o0s
seguintes intervalos: 42 a 100°C e 1,2 a 1,9 bar.

Dp= 0,6849 + 0,1178 Pv + 0,0225 T (4.1)

onde: Dp é diametro de particula do aglomerados (mm), Pv é a pressao do vapor

(forma codificada: -1, 0, +1) e T é a temperatura (forma codificada: -1, 0, +1).

A validade da analise estatistica foi verificada através do gréafico da
distribuicdo dos residuos em funcdo dos valores preditos que se apresentou

aleatéria em torno do zero (ver Figura C.1.1 do Apéndice C).

A Figura 4.15 apresenta os gréaficos de superficie de resposta e curvas de

niveis para a resposta de didmetro de particula do planejamento experimental.
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Figura 4.15: Graficos da analise estatistica para a resposta diametro de particula
(Dpsauter) dos aglomerados do pé Mor-rex spray em funcao da temperatura e da
pressao do vapor: (a) Superficie de resposta ; (b) Curvas de nivel.

Os graficos de superficie de resposta e de curvas de niveis da Figura 4.15
demonstram que o diametro dos aglomerados Mor-rex spray aumenta com oS
aumentos da pressdo do vapor e da temperatura. A medida que a pressdo do
vapor aumenta, a umidificacdo dos p6s aumenta, favorecendo a formacao de
pontes liquidas interparticulas e o maior crescimento dos granulos. A temperatura
também proporciona 0 aumento das particulas, mas seu efeito € menor em
relacdo a pressao do vapor, como evidenciado através do gréfico de Pareto. A

influéncia da temperatura é significativa durante a etapa de secagem,
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transformando as pontes liquidas em sdlidas através dos mecanismos da

transicao vitrea.

Ocorreu um consideravel aumento de tamanho dos aglomerados Mor-rex
spray em relagdo ao seu pd original. O tamanho dos aglomerados foi 33 a 50

vezes o do pé.
4.3.2 Mor-rex contendo oleina PN4 e Mor-rex contendo estearina

Na Tabela 4.7 estdo apresentados os valores de diametro de particula dos
aglomerados produzidos nos ensaios do planejamento experimental dos pdés Mor-

rex contendo oleina PN4 e Mor-rex contendo estearina.

Tabela 4.7: Didametros dos aglomerados Mor-rex contendo oleina PN4 e Mor-rex
contendo estearina segundo a matriz do planejamento experimental 23,

Dpsauter (MM)

Ensaios (niveis) % 6leo (9/gssidos) PV (bar) T(°C) Sleina PN4 Estoaring
1 25 1,9 42 0,71 £ 0,01 0,73 £ 0,04
2 15 1,55 71 0,68 + 0,01 0,69 + 0,01
3 5 1,9 42 0,62 + 0,01 0,64 + 0,01
4 25 1,9 100 0,83 + 0,01 0,84 + 0,04
5 1,9 100 0,65 + 0,02 0,71 £ 0,02
6 1,2 42 0,58 + 0,01 0,57 £ 0,01
7 25 1,2 42 0,68 + 0,01 0,61 + 0,01
8 15 1,55 71 0,69 + 0,01 0,68 £0,02
9 15 1,55 71 0,68 + 0,01 0,69 + 0,01
10 25 1,2 100 0,72 £ 0,02 0,64 + 0,01
11 5 1,2 100 0,60 + 0,01 0,59 £ 0,01
12 15 1,55 71 0,69 + 0,01 0,68 £ 0,01

A Figura 4.16 apresenta o grafico de Pareto da analise estatistica para a
resposta diametro de particula dos aglomerados Mor-rex contendo oleina PN4 e
Mor-rex contendo estearina de palma com os fatores avaliados ao nivel de

significancia de 95%.



Resultados e Discussao 87

Mor-rex contendo oleina PN4| [Mor-rex contendo estearinal
p-valor = 0,05 p-valor = 0,05

MR
| |120e

e

% 6leo : T}

Pv:Tf |

%6Ieo:Pv 143 %6Ieo:T1,

0 2 4 6 8 10 12 14 16 0 2 4 6 8 10 12 14
(a) Efeito estimado (Valor absoluto) I(b) Efeito estimado (Valor absoluto)

Figura 4.16: Grafico de Pareto para a resposta didmetro de particula dos
planejamentos experimentais: (a) Mor-rex contendo oleina PN4; (b) Mor-rex
contendo estearina; a linha vertical representa significancia de 5%.

Os resultados da analise de variancia para o aumento de tamanho de
particula, expressos pelo grafico de Pareto (Figura 4.16), apresentam como
fatores mais significativos ao nivel de 95% o conteudo de 6leo e a pressao do
vapor para os aglomerados produzidos com os pds Mor-rex contendo oleina PN4
e Mor-rex contendo estearina, respectivamente. A temperatura do ar de secagem
dos aglomerados é o terceiro fator mais significativo. O efeito da interacao da
pressao do vapor com a temperatura do ar de secagem ¢é significativo para o
aumento de tamanho dos aglomerados produzidos pelos pds contendo os dois
tipos de 6leos. O efeito de interagdo do conteudo de éleo com a presséao do vapor
nao foi significativo ao nivel de 95% para o pd Mor-rex contendo oleina PNA4,
assim como a interagdo do conteudo de 6leo com a temperatura de secagem para
0 pé Mor-rex contendo estearina. Observa-se novamente que o efeito do agente
ligante é mais significativo para a resposta didmetro de particula do que a
temperatura. Esse efeito é analisado no ltem 4.3.3

Os resultados da anadlise de variancia dos planejamentos estatisticos dos
pds com Oleo estdo apresentados nas Tabelas C.2.1 e C.2.2 do Apéndice C em
Anexo. Os modelos obtidos, apresentados pelas Equacbes 4.2 e 4.3, foram
preditivos, pois satisfazem a condicdo de serem 5 vezes maior que o tabelado

apresentado por Barros Neto et al. (2002).

DPworrexsens = 0,6789 + 0,0603 %6leo + 0,0295 Pv + 0,0250 T +
+0,0131 %6leo + 0,0122 Pv T (4.2)
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Dpwtor-rexsestearina = 0,6717 + 0,0371 %dleo + 0,0625 Pv - 0,0286 T  +
+ 0,0167 %0leo Pv + 0,0168 Pv T (4.3)

onde: Dp é diametro de particula (mm), %06leo é o conteudo de éleo das amostras
(forma codificada: -1, 0, +1), Pv é pressao do vapor (forma codificada: -1, 0, +1) e
T é temperatura (forma codificada: -1, 0, +1).

A validade da andlise estatistica realizada foi verificada através dos
graficos da distribuicdo dos residuos em fungdo dos valores preditos, os quais
foram aleat6rios em torno do zero (Figuras C.2.1 e C.2.3 do Apéndice C).

As Figuras 4.17 e 4.18 apresentam os graficos de superficie de resposta e
curvas de niveis para a resposta didametro de particula em funcdo dos fatores
pressao do vapor, temperatura e conteudo de 6leo das pbés Mor-rex contendo
oleina PN4 e Mor-rex contendo estearina, respectivamente.
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Figura 4.17: Superficies de resposta e curvas de nivel para Dpsauter d0OS
aglomerados do pé Mor-rex contendo oleina PN4 em fungao do conteudo de 6leo
das amostras e dos parametros de operacdo: (a) Pressdao do vapor; (b)
Temperatura do ar de secagem.
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Figura 4.18: Superficies de resposta e curvas de nivel para Dpsauer d0OS
aglomerados do pd Mor-rex contendo estearina em fungcdo do conteudo de 6leo
das amostras e dos parametros de operacdo: (a) Pressdao do vapor; (b)
Temperatura do ar de secagem.

Nos gréaficos das Figuras 4.17 e 4.18 observa-se que o didametro dos
aglomerados dos po6s Mor-rex contendo dleo aumentou com o aumento do
conteldo de 6leo e da pressao do vapor. A pressao do vapor e a temperatura
apresentaram efeitos similares para o aumento de tamanho dos aglomerados. O

aumento de tamanho dos aglomerados obtidos é de 34 a 42 vezes o do pé inicial.
4.3.3 Influéncia do agente ligante

O efeito do agente ligante nos ensaios de triagem com os trés materiais
investigados é superior ao da temperatura, conforme os resultados apresentados
nos graficos de Pareto da Figura 4.16. No entanto, ocorre uma inversdo na ordem
de importancia do tipo de ligante na maltodextrina com lipideos: o 6leo é o agente
ligante mais importante quando se usa oleina, enquanto que o vapor (umidade) é
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o principal responsavel pelo aumento de tamanho dos aglomerados quando a fase
lipidica é a estearina.

Para averiguar possiveis causas para essa alternancia entre o conteudo
de 6leo e o de umidade foi realizada uma investigacdo mais detalhada com
ensaios de aglomeracdo nos quais o material foi umidificado pela corrente de
vapor a diferentes valores de pressao manométrica e coletado antes da etapa de
secagem. A Figura 4.19 apresenta os resultados de conteldo de umidade e ganho
em conteudo de umidade da maltodextrina com e sem 6leo coletada nos ensaios
de umidificacdo. O ganho foi determinado pela diferenca em pontos percentuais

entre o contetudo de umidade do material umidificado pela corrente de vapor e o

do pé inicial.
(@) S (b)
[}

- g .
S9{* T 45 *
X = ]
L 4 4 A E ‘
S 8 3 4’0__ ®
A o 3,51
@ ags o
v . :U J %
S 7 oo 3 3.0
@ c 1
8 6 8 2.5
E = E 20 |
: 5 T T T T T T T T T T T 0 T T T T T d T : T . T

0 2) 10 15 20 25 -E 0 5 10 15 20 25
% dleo (g/g solidos) g % o6leo (g/g solidos)

FeOAPv = 1,2 bar; Wim& Pv = 1,55 bar; Yl Pv = 1,9 bar]

Figura 4.19: (a) Conteudo de umidade e (b) ganho em conteudo de umidade
(pontos percentuais absolutos) da maltodextrina contendo diferentes proporcoes
de Oleo: (Yx-%) Mor-rex spray; ((J-m) Mor-rex contendo oleina PN4; (/\-A) Mor-
rex contendo estearina.

A Figura 4.19b indica que o ganho de umidade diminui linearmente com o
aumento do conteudo de 6leo nas particulas. Com a estearina, essa linearidade se
extende, inclusive, até o ponto correspondente ao material sem lipideo. Essa
diminuicdo na absor¢do de umidade, entretanto, € menor do que uma simples
propor¢cdo que considera a substituicdo parcial da massa de maltodextrina pelo
0leo, indicando que o dleo, além de servir como inerte hidrofobico, também exerce

uma resisténcia para a absor¢cdo de agua pela matriz de maltodextrina. Essa
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resisténcia é mais importante nas particulas com oleina provavelmente pela maior
facilidade que esse lipideo tem em se espalhar pela superficie das particulas. A
diferenca em capacidade de absorcédo entre os pés com os dois tipos de 6leos
diminui com o aumento do contelido de éleo e cresce com o aumento da pressao

do vapor.

O aumento do contetudo de umidade dos pds com o0 aumento da pressao
do vapor de 1,2 bar até 1,9 bar foi significativo, observando-se um incremento de
aproximadamente 50%, independentemente do tipo e da proporcao de lipideo
usada. Este ganho em contelddo de umidade dos pds promoveu um significativo
aumento do didmetro dos aglomerados de maltodextrina com e sem oéleo

produzidos nos ensaios de triagem dos parametros (na faixa de 15 a 30%).

E possivel assumir que o aumento de tamanho das particulas do p6 Mor-
rex contendo oleina PN4 esteja relacionado a etapa de pré-aglomeracgao, pois o
6leo possui a capacidade de formar apenas pontes liquidas. Esse tipo de ligacao
nao possui a capacidade de se solidificar durante a secagem a 100 °C, como as
pontes formadas com solugdo aquosa. Na camara de alimentacdo da matéria-
prima do mini-instantaneizador, a massa de soélidos recebe uma constante
compressao devido ao movimento rotativo da escova dosadora junto as paredes
da camara e a abertura da tela de alimentacao controla o tamanho e formato dos
pré-aglomerados antes de receberem a corrente de vapor. O efeito desta etapa de
pré-aglomeracdo € controlado pela rotagdo da escova e pelo formato das
aberturas da tela de alimentagédo e intensificado pelo grau de coesividade das
particulas. Com a diminuicdo da umidificacdo dos pds devido ao aumento do
conteudo de éleo, o aumento da coesividade dos pds na formacado de maiores pré-
aglomerados pode ser a provavel causa do aumento do tamanho dos
aglomerados. Hogekamp (1999) constatou que a existéncia de aglomerados na

alimentagao favorece o crescimento das particulas.

Uma validacdo dessa hipotese pode ser obtida, analisando
comparativamente o comportamento de aglomeracédo dos pds contendo oleina e
dos pdés contendo estearina, em uma situacdo de baixa umidificacdo e alta
umidade. A Figura 4.20 detalha esta situacdo em termos de didmetro de particula,
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utilizando os valores de Dp da condicdo de mais baixa temperatura do ar de
secagem (42°C).
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Figura 4.20: Diametro de particula dos aglomerados dos pds Mor-rex contendo
Oleo em funcao da pressao do vapor dos ensaios de triagem a 42°C: (C-m) Mor-
rex contendo oleina PN4; (/\-A) Mor-rex contendo estearina.

Através dos resultados de Dpsauter apresentados na Figura 4.20, percebe-
se o efeito da etapa de pré-aglomeracado na formacéo de maiores aglomerados
dos p6s mais coesos (Mor-rex com 25% de oleina) com baixa taxa de umidificacao
(Pv = 1,2 bar). Nos ensaios com menor pressao do vapor (1,2 bar) o didmetro
médio dos aglomerados formados com o pd Mor-rex contendo oleina PN4 é maior
que os produzidos com o p6 com estearina. Com o aumento da pressao do vapor
e do conteudo de umidade do pés, os aglomerados com estearina apresentaram
maior tamanho em relagdo aos com oleina PN4. A baixa temperatura do ar de

secagem nao influencia no aumento de tamanho dos aglomerados.

Nos ensaios com menor pressdo do vapor e com amostras com maior
conteldo de 6leo o efeito da coesividade na formagao de pré-aglomerados € mais
notavel devido a dificuldade de umidifidagdo das particulas. O p6 com 25% de
oleina PN4 é mais coeso em relacdo ao material com 25% de estearina ocorrendo
a maior formacdo de pré-aglomerados e, conseqlentemente, maiores
aglomerados com oleina do que com estearina. Nos ensaios com maior pressao

do vapor os pré-aglomerados com estearina foram mais umidificados que os com
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oleina e os seus aglomerados apresentam didmetro superior ao produto com

oleina.

Portanto, de acordo com a analise estatistica, a coesividade dos pés Mor-
rex contendo oleina PN4 foi a maior responsavel pelo aumento do tamanho de
seus aglomerados. Para os pdés Mor-rex contendo estearina o aumento dos seus

aglomerados foi principalmente devido a maior umidificacao das particulas.
4.3.4 Plastificacao da maltodextrina

Para analisar separadamente a influéncia da maltodextrina no processo de
aglomeracéo, é necessario considerar as condigdes que promovem a plastificagéo
da camada superficial das particulas. Segundo Roos (1995a) a plastificacao
ocorre a uma temperatura acima da temperatura de transi¢ao vitrea do material,
que por sua vez, é fortemente dependente do conteldo de umidade do mesmo.
No aglomerador utilizado, as particulas eram rapidamente umedecidas,
permaneciam um curto tempo (cerca de 5 segundos) na placa vibratéria e eram
entdo alimentadas ao secador. Uma andlise realista deveria considerar o histérico
da umidade e da temperatura das particulas, mas como referéncia, uma avaliagao
relativa preliminar considerara a umidade final obtida na camara de umidificacdo e

a temperatura do ar de secagem.

Os valores de temperatura de transicao vitrea dos pds umidificados foram
estimados teoricamente através da equacdo de Gordon-Taylor para o sistema
binario a4gua e maltodextrina e os parametros e valores empregados estdo
apresentados nas Tabelas D.2.1 e D.2.2 do Apéndice D. Utilizou-se os contetudos
de umidade obtidos nos ensaios de umidificagdo. As temperaturas de transicao
vitrea calculadas estdo apresentadas na Figura 4.21 e pode-se observar que ela
varia em uma faixa de temperatura de 65 °C a 80 °C. Desta maneira, nos ensaios
a uma temperatura do ar de secagem a 42°C, ter-se-ia uma situagdo de
consolidacdo da aglomeracado abaixo da Tg, € nos ensaios com ar a 100 °C o
processo estava acima da Tg. A influéncia da presenca da fase lipidica foi
desprezada no célculo da Tg dos p6s Mor-rex com e sem 6leo baseando-se nos
estudos de Jouppila e Roos (1994) e Ozkan et al. (2002), os quais observaram
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que os valores de Tg do leite em pé integral e desnatado sé&o similares para o

material contendo a mesma quantidade de umidade.
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Figura 4.21: Temperatura de transi¢do vitrea calculada através da eq. de Gordon-
Taylor para um sistema binario (maltodextrina e agua) dos pés umidificados
contendo diferentes proporcdes de Oleo: (Yx-%) Mor-rex spray; (C-m)Mor-rex
contendo oleina PN4; (/\-A) Mor-rex contendo estearina.

O efeito da temperatura do ar de secagem para o aumento de tamanho
dos aglomerados pode ser visualizado na Figura 4.22, na qual se locou o diametro
médio das particulas em funcao do afastamento da temperatura do ar de secagem

em relagdo a temperatura de transigao vitrea.
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Figura 4.22: Diametro médio dos aglomerados em funcdo da temperatura de
secagem do ar dos ensaios de triagem: (a) Pv = 1,2 bar; (b) Pv = 1,9 bar; (5%) Mor-
rex spray, (CI-m) Mor-rex contendo oleina PN4; (/\-A) Mor-rex contendo
estearina.
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Comparando as Figuras 4.22a e b, observa-se que a temperatura
promoveu um aumento de tamanho dos aglomerados a baixa e a alta umidificagao
dos pés (Pv igual a 1,2 e 1,9 bar). O efeito do aumento da temperatura de
operacdao no aumento de Dpsauer dos aglomerados € mais pronunciado na
condicao de maior pressdao do vapor, na qual os pos apresentaram maiores
conteudos de umidade e, conseqientemente, menores valores de Tg. Este
comportamento esta de acordo com o efeito da transicao de fase no crescimento
dos granulos, através da maior plastificacdo da superficie das particulas, conforme
os relatos da literatura (SLADE et al., 1993; ROQOS, 1995a; BHANDARI e HOWES,
1999). Entretanto, para uma confirmacdo desse mecanismo sera preciso realizar

ensaios com temperaturas intermediarias de ar de secagem.

4.4 Aglomeracao de maltodextrina contendo uma fase lipidica

De acordo com os resultados dos ensaios preliminares, 0s ensaios
definitivos de aglomeracdo por jato de vapor realizados no mini-instantaneizador
utilizaram os valores de 1,9 bar e 100°C para a pressao do vapor e temperatura do
ar de secagem. Os materiais processados foram os pés Mor-rex comercial, Mor-
rex spray, Mor-rex contendo oleina PN4, Mor-rex contendo oleina PN6 € Mor-rex

contendo estearina.
4.4.1 Aspectos gerais subjetivos do processo

No manuseio do material no decorrer dos ensaios de aglomeragéo
constatou-se um aumento da coesividade dos pdés com o aumento da propor¢cao
da fase lipidica. A maltodextrina sem d&leo ndo apresentou dificuldades
operacionais durante a sua alimentagdo no aglomerador, escoando com facilidade
através da tela perfurada no fundo do recipiente de recepcao dos pés. O material
contendo 6leo apresentou crescente resisténcia ao passar pela tela a medida que
a proporgao de 6leo aumentou. A maltodextrina contendo uma propor¢ao superior
a 15% de dleo formou grumos no interior do vaso de alimentagdo devido ao
entupimento da tela perfurada e também ficou aderida as cerdas da escova
rotatéria. Para minimizar este problema e garantir uma constante alimentagdo do
pd no equipamento, promovia-se uma vibragdo na tela, através de choques

manuais contra a sua haste de sustentacdo, a medida que ocorria a obstrucao da
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malha. Outro cuidado necessério foi o de evitar a formagao de grandes grumos no

interior do vaso de alimentagao, espalhando a massa de pé com um pincel.

Observou-se que as particulas de maltodextrina sem éleo, ao cairem
sobre a tela vibratéria, apdés o contato com a corrente de vapor, se uniam
formando granulos maiores a medida que elas se chocavam entre si. Nos pds
contendo 5% e 10% de Oleo, acontecia o mesmo, mas de forma menos
pronunciada. Os pés contendo as maiores proporcoes de 6leo eram praticamente
extrusados através da tela e, visualmente, apresentavam os maiores tamanhos de
particulas dentre o material que caia através da corrente de vapor. A formagao de
pré-aglomerados extrusados era perceptivel nos pés contendo 20% e 25% de 6leo
e, esses, ao cairem sobre a tela vibratéria, permaneciam intactos, isto é, sem se
desmanchar, mas também sem um incremento de tamanho por aglomeracao

devido a vibragéo e os contatos nos choques.

Os aglomerados coletados apresentavam a mesma cor de seus pos
iniciais, mas sua facilidade de escoamento era indiscutivel. O maior tamanho de
particula foi observado nos aglomerados sem 6leo e no material contendo 25% de
Oleo. A observagdo visual indicava uma maior uniformidade de tamanho dos
aglomerados dos pés contendo 25% de 6leo assim como uma maior resisténcia a
quebra durante a sua manipulagcédo. Os pds contendo as menores proporcoes de
Oleo apresentaram-se visivelmente menores e mais quebradicos em relagdo aos

demais.
4.4.2 Umidade dos aglomerados

O conteldo de umidade dos aglomerados diminuiu com o aumento do

conteldo de éleo dos pds conforme pode ser visto na Figura 4.23.
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Figura 4.23: Curva do conteudo de umidade dos aglomerados de maltodextrina
contendo diferentes proporcées de Oleo: (¥%) Mor-rex comercial, (%) Mor-rex
spray; () Mor-rex contendo oleina PN4; (O) Mor-rex contendo oleina PN6; (A)
Mor-rex contendo estearina.

Esse comportamento foi similar para todas as amostras com os diferentes
tipos de oOleo utilizados, sendo que os aglomerados com oleina PN4 e com
estearina apresentaram 0S menores € 0S maiores conteudos de umidade,
respectivamente. Um comportamento semelhante ja havia sido encontrado com os
pdés ndo aglomerados (ver Figura 4.4). O p6 aglomerado tem conteludo de
umidade ligeiramente mais baixo e a influéncia do tipo de 6leo é mais evidente,
pois as curvas para os trés oleos estdo bem separadas. Os valores do conteudo
de umidade dos aglomerados com e sem 06leo estdo apresentados na Tabela

E.1.1 no Apéndice E.
4.4.3 Morfologia dos aglomerados

A Figura 4.24 apresenta micrografias dos aglomerados Mor-rex spray
obtidas através de microscopia eletrbnica de varredura. A estrutura dos
aglomerados Mor-rex spray consiste de agrupamentos de pequenas particulas

esféricas, assemelhando-se a um “cacho de uvas”.
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Figura 4.24: Micrografias eletrénicas de varredura dos aglomerados do p6 Mor-rex
spray com aumento de: (a) 200 vezes; (b) 300 vezes; (c) e (d) 500 vezes.

Apesar de ter ocorrido uma compactacao parcial das particulas do pé, nao
houve a descaracterizacdo da forma original das mesmas e uma porosidade
interparticulas esta evidente. A aparéncia do aglomerado satisfaz as
caracteristicas desejaveis em um pd instantdneo, exceto pela presenca de
filamentos alongados que séo resultantes da transicdo de fase do material,
provavelmente devido a um descontrole local da umidificagdo do pd e/ou

temperatura.

A Figura 4.25 apresenta as micrografias dos aglomerados formados pelos

pds Mor-rex com e sem as oleinas PN4 e PN6 em diferentes proporgées.
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Figura 4.25: Micrografias eletrénicas de varredura dos aglomerados com e sem as
oleinas (aumento de 500 vezes): (a) Mor-rex spray (sem 06leo); (b) Mor-rex com
5% de oleina PN4; (c) Mor-rex com 15% de oleina PN4; (d) Mor-rex com 25% de
oleina PN4; (e) Mor-rex com 15% de oleina PN6; (f) (c) Mor-rex com 25% de
oleina PN6.

As micrografias da Figura 4.25 indicam que houve um aumento na
deformagéo das particulas dos aglomerados contendo oleinas com o aumento do
contetdo de éleo dos pods. O aglomerado do pé Mor-rex com 5% de oleina PN4

(Figura 4.25b) apresenta uma estrutura proxima ao formato do aglomerado do pé
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Mor-rex spray sem oOleo (Figura 4.24a-b). Os aglomerados dos pés Mor-rex com
15% de oleinas PN4 e PN6 apresentam uma maior compactacao da sua matriz
sélida, com a presenca predominante de particulas colapsadas, cimentadas e com
a sua forma original alterada (Figura 4.25c-e). Os aglomerados Mor-rex com 25%
de oleina tém a forma de uma massa compacta formada de particulas
densamente aglutinadas (Figura 4.25d-f). Esses aglomerados com 25% de oleina
distinguem-se dos demais pelo acabamento de sua superficie externa, pois eles
apresentam o formato de um paralelepipedo, produzido pela passagem (extrusao)
da massa de particulas pré-aglomeradas através da tela perfurada de malha
quadrada da camara de alimentacdo do mini-instantaneizador. Os aglomerados
Mor-rex contendo 10% e 20% de oleina apresentaram deformagdes estruturais de

uma intensidade intermediaria.

A Figura 4.26 apresenta as micrografias dos aglomerados de

maltodextrina com e sem estearina em diferentes proporcoes.

W= 21 mm 21 -Doc-2065
agtearing 5% Dateclor- SE1

EHT= 5. .88 kV D= 2‘.‘3‘“ B-Hov-2885 EHT= 5.1 WO 22 nm
20ym || Batearing 15% Detector- SE1 2ym astearing 25%

Datector- SE1

Figura 4.26: Micrografias eletrbnicas de varredura dos aglomerados com e sem
estearina (aumento de 500 vezes): (a) Mor-rex spray; (b) Mor-rex com 5% de
estearina; (c) Mor-rex com 15% de estearina; (d) Mor-rex com 25% de estearina.
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A seqliéncia de micrografias indica que também ocorre um aumento da
compactacao/deformacdo das particulas nos aglomerados dos poés Mor-rex
contendo estearina em relacdo ao aglomerado sem 6leo, mas em escala menor do
que a observada com as oleinas. Isso fica evidente ao se comparar o0s
aglomerados Mor-rex com 15% estearina com os formados pelos pdés Mor-rex com
15% de oleina (ver Figs. 4.25c e 4.26¢). A menor coesividade das particulas e
menor fluidez da fase lipidica dos pés Mor-rex contendo estearina podem ser as

causas para a menor compactacao da estrutura do aglomerado.
4.4.4 Distribuicao de tamanho dos aglomerados

A Figura 4.27 apresenta a distribuigdo de tamanho dos aglomerados
obtida através de ensaios de peneiramento (nivel de vibragao: 3; tempo: 5 min).
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Figura 4.27: Distribuicdo de tamanho de particula dos aglomerados de
maltodextrina com e sem 0leo obtida através de ensaios de peneiramento com
nivel de vibracao igual a 3 e tempo de 5 min.
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Os resultados da Figura 4.27 indicam que os aglomerados de
maltodextrina sem 6leo e contendo 25% apresentaram uma maior proporcao de
particulas maiores em relagcdo aos demais. Percebe-se um aumento da propor¢ao
de aglomerados retido nas peneiras com menor abertura de malha para o produto
com o0s menores conteudos de Oleo. Os resultados da analise mais
esclarecedores da variagao do tamanho dos aglomerados em fung¢édo do contetudo
de 6leo estdo apresentados na Figura 4.28, onde se locou o diametro médio das

particulas.
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Figura 4.28: Curva do diametro meédio de particula dos aglomerados de
maltodextrina contendo diferentes proporcoes de 6leo: (vr) Mor-rex comercial,

(%) Mor-rex spray; ((0) Mor-rex contendo oleina PN4; () Mor-rex contendo oleina
PNG6; (A) Mor-rex contendo estearina.

Os aglomerados dos pos Mor-rex sem Oleo e com 25% de Oleo
apresentam os maiores valores de didametro de particula (Figura 4.28). Dentre os
aglomerados sem 6leo, os de maior tamanho foram formados a partir do p6 Mor-
rex comercial. Os aglomerados dos pdés Mor-rex spray apresentam resultados
proximos aos diametros médios dos aglomerados com 25% de dleo. Este fato
indica que a formacgao de pontes liquidas através da umidificacdo das particulas é
muito importante para o crescimento e consolidacdo dos aglomerados com a
consequente formacdo das pontes sélidas, apds o resfriamento. O consideravel

aumento de tamanho dos aglomerados dos pds sem 6leo confirma este efeito. Os
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pds Mor-rex comercial e spray apresentaram o menor desempenho na formagao
de pré-aglomerados, durante sua alimentagao, devido a sua menor coesividade,
mas sofreram maior umidificacdo de suas particulas e ocorreu a formacao de
maiores aglomerados em relacdo aos pdés com O6leo. O Oleo apresenta a
capacidade de formar pontes liquidas, porém estas ligacdes nao se tornam soélidas
como as formadas através da plastificacdo. O efeito da pré-aglomeracao somente
compensa o efeito da umidificagdo das particulas em relacdo ao crescimento dos
aglomerados quando a coesividade dos pés € alta (amostras com 25% de 6leo).
Os aglomerados do pd Mor-rex comercial apresentam maior tamanho de particula
do que o produto do pd spray, pois suas particulas sdo maiores € com maior

dispersao de tamanho.
4.4.5 Estabilidade a vibracao dos aglomerados

A determinacao da distribuicdo de tamanho dos aglomerados através de
peneiramento € influenciada pelo tempo de duracdo e pela intensidade de
vibracdo. A variagdo dessa distribuicdo pode ser considerada como medida de
estabilidade dos aglomerados a choques durante o manuseio. A Figura 4.29
apresenta os valores de diametro médio dos aglomerados de maltodextrina com e
sem 6leo obtidos através das distribuicdes de tamanho de particula realizadas por
peneiramento. Os ensaios foram realizados com dois tempos de vibragcédo (5 e 10

min) ambos com um nivel de vibragdo igual a 3.
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Figura 4.29: Diametro médio de Sauter dos aglomerados de maltodextrina em
funcdo do conteudo de éleo com tempo de vibragdo de 5 e 10 min (nivel de
vibracao: 3).

Observa-se pelo afastamento das curvas na Figura 4.29, que os diametros
médios dos aglomerados dos p6s Mor-rex contendo dleo, calculados através das
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curvas de distribuicdo, apresentaram uma diminuicao constante e muito pequena
com o aumento do tempo de vibracdo. Essa diferenca ndo necessariamente
resulta da quebra de aglomerados, mas pode ser consequUéncia de um
peneiramento mais eficiente. Nos ensaios subseqlentes, para a avaliagdo do
efeito da intensidade de vibragdo na distribuicdo de tamanho dos aglomerados
manteve-se o tempo de 5 min (Figura 4.30).
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Figura 4.30: Diametro médio de Sauter dos aglomerados de maltodextrina em
funcdo do conteudo de 6leo com intensidade de vibragdo nos niveis de 3, 6 e 9
(tempo de vibragéo: 5 min).

As curvas correspondentes aos valores calculados do diametro médio de
particula dos aglomerados de maltodextrina tracadas na Figura 4.30 indicam que a
intensidade de vibrag@o do jogo de peneiras tem influéncia maior nas distribuicdes
granulométricas do produto do que o tempo. A variacdo do Dpsauer tende a se
estabilizar em niveis de vibracdo em torno de 9 de modo que a diferenca do
didmetro médio calculado com o nivel 3 e nivel 9 pode ser considerada como uma
resisténcia a vibracao.

A Figura 4.31 compara as resisténcias dos produtos analisados em termos
de variacao do diametro médio, calculada como a diferenca percentual do
didmetro médio dos aglomerados submetidos a condi¢cdo de maior intensidade de
vibracao (nivel 9) em relagcao ao didmetro médio inicial (nivel 3) dos ensaios com

tempo de peneiramento igual a 5 min.
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Figura 4.31: Diferenca entre os valores de Dpsauer dos aglomerados de
maltodextrina em funcao do conteudo de éleo devido ao aumento da intensidade

de vibragao: (y¥x) Mor-rex comercial, (%) Mor-rex spray; () Mor-rex contendo
oleina PN4; (O) Mor-rex contendo oleina PN6; (A) Mor-rex contendo estearina.
Observa-se na Figura 4.31 que a medida que aumenta o conteudo de 6leo
dos pos, seus aglomerados apresentam uma menor diferenca de Dpsauter €M
relagdo a intensidade de vibracdo. A variagdo de tamanho dos aglomerados de
maltodextrina sem 6&leo € similar ao produto contendo 20% de 6éleo. Os
aglomerados de maltodextrina contendo 25% foram os mais estaveis em relagdo a
intensidade vibracdo. Os resultados dos ensaios de estabilidade de peneira dos
aglomerados indicam que pdés com altas proporcdées de 6Oleo podem produzir
aglomerados com estabilidade de tamanho similar ou maior do que o produzido

com o mesmo material sem 6leo.
4.4.6 Resisténcia a compressao dos aglomerados

Os resultados das determinacbes de resisténcia mecanica dos
aglomerados sao expressos através da medida da forca de compressao que a
sonda do texturbmetro detecta através de seu deslocamento pelo leito de sélido.
Quanto maior a for¢a de compressao detectada, maior a resisténcia mecéanica dos
aglomerados. A Figura 4.32 apresenta os resultados de forgca de compressao dos
aglomerados de maltodextrina com e sem lipideos e em diferentes proporcoes de

6leo.
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Figura 4.32: Forca de compressao dos aglomerados de maltodextrina em funcéo
do conteudo de dleo: (¥%) Mor-rex comercial, (%) Mor-rex spray; ((J) Mor-rex
contendo oleina PN4; (O) Mor-rex contendo oleina PN6; (A) Mor-rex contendo
estearina.

A resisténcia a compactacdao mecénica do leito de particulas é fungao do
tipo de ligacao interparticulas e da porosidade do material. As ligacdes sélidas,
formadas a partir da plastificagéo e resfriamento das particulas, sdo mais fortes e
estaveis em relacdo as pontes liquidas formadas pelo Oleo. Assim, os
aglomerados dos pds sem 6leo apresentam altos valores de for¢ca de compressao.
Inicialmente a adicdo de lipideo a essa estrutura, além de prejudicar a formacgao
de pontes sdlidas, funciona como lubrificante e a forca de compressao do leito
diminui sensivelmente. A medida que se aumenta o conteudo de 6leo, dois outros
fatores passam a controlar a forca de compressao: as ligacdes entre as particulas,
promovidas pela fase 6leo (ver Figuras 4.28), e a diminuicdo da porosidade do
aglomerado devido a sua compactagédo, conforme observado pelas micrografias
(Figuras 4.24, 4.25 e 4.26). O produto contendo estearina apresenta resisténcia a
compressado ligeiramente menor em relagdo aos demais aglomerados contendo
Oleo por ter uma estrutura mais porosa (factivel de se comprimir), apesar de ter

um didmetro médio ligeiramente maior, indicativo de uma coeséo mais forte.

A tendéncia de aumento da resisténcia mecanica dos aglomerados com o
aumento do conteudo de 6leo dos pos ja havia sido previamente observada nos

ensaios de estabilidade de peneira (Figura 4.31).
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Os valores de forca de compressao dos aglomerados de maltodextrina
medidos estdo apresentados na Tabela E.3.1 e nas Figuras E.3.1, E.3.2 e E.3.3

no Apéndice E.3.
4.4.7 Densidade e porosidade do leito de aglomerados

A densidade real dos aglomerados apresentou resultados similares aos de
seus pos. Isto ja era esperado, pois as condi¢gdes do processo de aglomeracao
(temperatura, pressdo) ndo deveriam alterar a estrutura molecular e composicao
das particulas dos pés. Os resultados sugerem que os aglomerados apresentaram
um conteudo de éleo préximo ao dos pos originais ja que os valores de densidade

real ndo se alteram significativamente.

A Tabela 4.8 apresenta os resultados de densidade real dos pés.
Observa-se 0 mesmo comportamento de diminuicdo da densidade real dos
aglomerados e dos p6s com o aumento do conteudo de 6leo, devido a menor
densidade dos lipideos em relacdo a maltodextrina.

A maior diferengca entre os valores de densidade real (4,25%) dos
aglomerados em relagdo ao seu pd ocorre com o Mor-rex spray. E possivel que a
transicdo de fase em algumas regides, como, por exemplo, os filamentos, possa

ter causado uma mudanca na estrutura das particulas.



108 Resultados e Discussio

Tabela 4.8: Densidade real das particulas dos pos e dos aglomerados de
maltodextrina com e sem lipideos.

Mor-rex 1910 Densidade real (g/cm®)*
P6 Aglomerados
comercial 1,367 £ 0,001 1,351 £ 0,001
spray 1,351 £ 0,001 1,408 + 0,001
contendo PN4:
5 1,403 £ 0,002 1,421 £ 0,002
10 1,367 £ 0,006 1,344 + 0,001
15 1,323 £+ 0,005 1,334 £ 0,001
20 1,309 + 0,001 1,314 £ 0,001
25 1,273 £ 0,001 1,276 + 0,001
contendo PN6:
5 1,405 = 0,001 1,398 + 0,001
10 1,367 £ 0,002 1,394 = 0,001
15 1,327 £ 0,001 1,335 £ 0,001
20 1,296 + 0,001 1,317 £ 0,001
25 1,277 £ 0,001 1,278 £ 0,001
contendo estearina:
5 1,402 £ 0,001 1,417 £ 0,001
10 1,353 + 0,001 1,359 + 0,001
15 1,328 £ 0,001 1,305 £ 0,001
20 1,310 £ 0,001 1,300 £ 0,001
25 1,283 £ 0,001 1,287 £ 0,001

* Média de dois ensaios realizados em picndmetro automatico a gas.

As densidades bulk e tapping dos aglomerados sdo consideravelmente
menores do que os valores encontrados para seus respectivos pds, como pode
ser observado na Figura 4.33a. Este comportamento deve-se a maior porosidade
dos granulos segundo descrito por Peleg (1983). Entretanto, diferentemente dos
pds originais, ocorre um aumento consistente das densidades bulk e tapping dos

aglomerados de acordo com o aumento do contetdo de éleo dos pés.

Na Figura 4.33b encontram-se os valores da porosidade do leito de
aglomerados de maltodextrina calculados a partir dos resultados da densidade

real das particulas e da densidade bulk dos aglomerados.
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Figura 4.33: (a) Densidades bulk e tapping e (b) porosidade do leito de
maltodextrinas em fungdo do conteudo de 6leo: (v) Mor-rex comercial; (%) Mor-
rex spray; () Mor-rex contendo oleina PN4; (O) Mor-rex contendo oleina PNG6;
(A) Mor-rex contendo estearina.

Os aglomerados dos pds sem Oleo (comercial e spray) apresentaram 0s
menores valores de densidade do leito de sélidos. Para os aglomerados dos pos
contendo 6leo os valores de densidade bulk e tapping aumentaram com o
aumento do conteudo de 6leo dos pés. Pode-se relacionar este comportamento da
porosidade a geometria e ao tamanho das particulas, conforme as informacdes de
Peleg (1983) e Keey (1992). Os aglomerados de maltodextrina sem éleo
apresentam uma estrutura morfolégica com diversas ramificagdes, proporcionando
um leito com maior nimeros de vazios e de menor densidade. Ja os aglomerados
dos pds contendo lipidios aproximam-se da forma de um cubo ou paralelepipedo,
a medida que aumenta o conteudo de 6leo dos pos e a coesividade de suas
particulas. Os espacos entre os aglomerados diminuem gradativamente com a sua

maior uniformidade geométrica e os valores de densidade bulk aumentam.
4.4.8 Escoabilidade dos aglomerados

O manuseio dos aglomerados obtidos indicou uma maior facilidade de
escoamento em relacdo aos seus poés originais. A Figura 4.34 apresenta o0s
resultados do Numero de Hausner, calculados através dos valores de densidade
bulk e tapping, e dos ensaios no Flodex Powder Flowability Test Instrument dos

aglomerados de maltodextrina e confirma a impresséo subjetiva inicial.
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Figura 4.34: (a) Numero de Hausner e (b) Resultados dos ensaios de
escoabilidade dos aglomerados de maltodextrina em funcdo do conteudo de dleo:
(¥x) Mor-rex comercial; (%) Mor-rex spray; ((J) Mor-rex contendo oleina PN4; (O)

Mor-rex contendo oleina PN6; (A) Mor-rex contendo estearina.

Na Figura 4.34, observa-se um comportamento semelhante entre o
nimero de Hausner e o indice de Escoabilidade na qualificacdo da facilidade de
escoamento dos aglomerados com o aumento do conteudo de 6leo do material,
para os dois métodos utilizados. Esse resultado € oposto ao dos pds nao
aglomerados, pois a Figura 4.12 indica uma maior dificuldade no escoamento com

0 aumento do teor de lipideos.

Os dois métodos de afericao de escoabilidade tém certas peculiaridades e
limitagbes e se complementam. Os valores do numero de Hausner dos
aglomerados sdao muito proximos aos dos seus pds (ver Figura 4.12) e nao
refletem a magnitude do aumento da escoabilidade obtida pela aglomeracéo

constatada subjetivamente.

Os ensaios de escoabilidade no Flodex demonstraram que os pos tém
uma dificuldade de escoamento muito superior a de seus aglomerados, tendo sido
muito dificil quantificar o comportamento do escoamento da maioria dos produtos
com Oleo através do conjunto de discos disponiveis (ver ltem 4.2.5). Os resultados
dos ensaios no Flodex quantificaram corretamente o desempenho dos
aglomerados em relagdo a sua maior facilidade de escoamento. O Unico material
cujo comportamento de escoabilidade ndo pode ser definido pelo Flodex foi o Mo-

rex comercial, que nao escoou nem com o orificio de 3,4 cm.
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Os efeitos da geometria e do tamanho de particula sédo provavelmente os
principais responsaveis pelo aumento da escoabilidade dos aglomerados de
maltodextrina com o aumento do conteudo de 6leo dos pés. Os aglomerados de
maltodextrina sem 6leo apresentam um relevo ramificado mais susceptivel ao
engate entre as particulas, evidenciada pelas micrografias do Item 4.4.3, formando
um leito de sélidos com certa dificuldade de escoamento. Os aglomerados com os
menores conteudos de 6leo tém maior dificuldade de escoamento do que o
produto sem 06leo, pois tém geometria similar e, ainda, tamanho de particula
menor. Com a compactacao e extrusdo dos pos contendo as maiores proporgcoes
de dleo, na etapa de alimentacao, os pré-aglomerados tornaram-se cada vez mais
uniformes, maiores e com um formato mais definido (paralelepipedo ou cubico)
produzindo aglomerados com estas mesmas caracteristicas. O fato da
escoabilidade dos aglomerados contendo as oleinas ser menor do que a do
produto com estearina pode estar relacionado a presenca de 6leo livre na

superficie dos aglomerados, assim como, ocorreu com 0s pos.

A avaliagao da escoabilidade realizada através do Numero de Hausner é
representativa quando se compara o conjunto de pdés e o de aglomerados
separadamente. No momento que se contrapde os resultados destes dois grupos
percebe-se uma imprecisdo acentuada dos valores de Numero de Hausner dos
aglomerados em relacdo aos resultados dos pds para descrever a maior facilidade
de escoamento destes produtos. Os resultados dos ensaios no Flodex
confirmaram esta incapacidade apresentando o escoamento dos aglomerados do
Mor-rex spray em um orificio menor (2,8 cm) do que o de seus pos (3,0 cm).

4.4.9 Tempo de molhamento dos aglomerados

Na Figura 4.35 encontram-se os valores do tempo de molhamento dos
aglomerados de maltodextrina. Observa-se um comportamento similar ao dos pés,
pois o tempo de molhamento dos aglomerados também diminui com o0 aumento do
conteldo de Oleo. Porém, os aglomerados apresentaram um tempo de
molhamento muito inferior do que o de seus pés originais (cerca de duas ordens
de grandeza menor). Neste caso, os aglomerados de maltodextrina sem 6éleo
apresentaram os menores tempos de molhamento em agua a 56°C, juntamente

com o produto dos pos contendo 25% de 6leo.
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Figura 4.35: Tempo de molhamento (Tsua= 56°C) dos aglomerados de
maltodextrina em funcéo do conteudo de éleo: (yx) Mor-rex comercial; (%) Mor-rex
spray; () Mor-rex contendo oleina PN4, (O) Mor-rex contendo oleina PNE;
(A) Mor-rex contendo estearina.

A diminuicdo do tempo de molhamento dos aglomerados contendo
lipideos com o aumento do conteudo de dleo deve estar relacionada ao tamanho
de particula e a porosidade do leito. Nos aglomerados de maltodextrina sem 6leo,
os resultados de tamanho de particula (Figura 4.28) e porosidade do leito (Figura
4.33) estao coerentes com os mecanismos de reconstituicdo das particulas em
agua descritos por Schubert (1993). Os aglomerados do pé comercial
apresentaram maior tamanho de particula e porosidade do leito do que os

aglomerados Mor-rex spray e, portanto, menor tempo para a imersao.

Nos aglomerados contendo 6éleo observa-se que tempo de imersao
diminui com o tamanho de particula, mas também, com a diminuicdo da
porosidade do leito. Este comportamento demonstra que, assim como nos pés, o
tempo de molhamento que se mediu é na verdade o tempo de submersao do leito
de particulas em agua. O aumento do didmetro de particula contribui para a
diminuigdo do tempo de imersao dos aglomerados com éleo, formando particulas
mais pesadas e com maior facilidade de submergir. A menor porosidade do leito
de aglomerados contendo estearina em relagdo ao produto com as oleinas pode

ter sido uma das causas para 0 seu maior tempo de imersao.



CAPITULO 5: CONCLUSOES

A seguir, estdo listadas as conclusdes definidas através das informacoes
obtidas pela caracterizagao fisica dos pds e de seus aglomerados produzidos nos

ensaios de aglomeracgéao.
5.1 Com relacao a producao de pé

- A secagem em spray-dryer em escala piloto, com disco atomizador e a
temperaturas relativamente baixas do ar, de uma solucdo de 30% p/p de
maltodextrina produz um p6é com conteudo de umidade, densidades (real, bulk,
tapping) e porosidade préximos aos do material comercial, porém com particulas
mais esféricas e uniformes e de menor tamanho, com maior dificuldade de

escoamento e um tempo de molhamento maior.

- A estearina tende a se localizar em regides bem definidas na superficie
das particulas. As oleinas tém mais facilidade de cobrir toda a superficie.

- A adesividade de estearina a matriz de maltodextrina € maior do que a
adesdo das oleinas. Uma alimentacdo com mais de 15% de oleina gera pos
contendo goticulas de 6leo (sem maltodextrina).

- Conteudos crescentes de oleinas e de estearina de palma diminuem o
conteldo de umidade, a densidade e a imersibilidade dos pds obtidos no spray-

dryer e aumenta o tamanho e a coesividade inter-particulas.

- A secagem de emulsdes contendo fragdes de éleo de palma produz
particulas esféricas com a maior parte da fase lipidica depositada na superficie
das particulas, retida em cavidades e outras deformagdes fisicas.

5.2 Com relacao a aglomeracao dos pos

- O processo de aglomeracdo produziu produtos com tamanho de

particula desejavel (0,6 a 0,9 mm) e com maior facilidade de escoamento e

menor tempo de imersao do que seus pos originais.

113



114 Conclusdes

- A aglomeracao de pés de maltodextrina (sem lipideos) ocorre devido as

forcas de ligagcdo apds contatos entre particulas cuja camada superficial sofreu
plastificagdo devido ao aumento no conteudo de umidade e temperatura. Esse
aglomerado se caracteriza por:

a) constituir-se em um p6 de boa aparéncia;

b) apresentar morfologia tipica: as particulas primarias mantém o formato original
e estdo unidas por pontes vitreas, formando aglomerados porosos;

c) ter boa reconstituicao: apresentam um menor tempo de molhamento, imersao e
solubilizagcao do que seus péds originais;

d) ter boa escoabilidade: possui uma maior facilidade de escoamento em relacao
aos seus pos;

e) apresentar tamanho médio encontra-se na faixa desejavel para assegurar as
caracteristicas de instantaneidade dos produtos em po;

f) apresentar adequada resisténcia a quebra (vibracdao) durante o manuseio,
mantendo a integridade fisica dos agregados;

g) a resisténcia a compressao destes aglomerados porosos € alta, aproximando-
se a de aglomerados compactos, obtidos através da extrusdo das particulas
primarias.

O pé comercial apresenta particulas maiores do que a maltodextrina sem
6leo obtida por secagem em spray-dryer piloto e produz aglomerados maiores,
estruturalmente ramificados, mais resistentes a vibracdo e a compressao e com
uma qualidade de reconstituicao ligeiramente superior. A escoabilidade desse
aglomerado, entretanto, € muito inferior a do aglomerado obtido de pds secos em
spray-dryer piloto.

- A aglomeracio de pés de maltodextrina com alto conteddo de lipideos

(>20% p/p) ocorre devido a alta coesividade interparticulas e as caracteristicas
dos aglomerados refletem a intensidade da pré-aglomeracao. Como consequiéncia
esses aglomerados apresentam:

a) aparéncia de um sélido consolidado (paralelepipedo ou cubo), formado por uma
aglutinacao de particulas e exibindo baixa porosidade;

b) morfologia diferente dos seus pds originais, com uma cimentagao das particulas

primarias, que perdem sua individualidade;
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c) boa escoabilidade e tamanho de particula na faixa de produtos de facil
reconstituicao;

d) boa resisténcia mecanica ao manuseio (vibracdo e compressao) devido a sua
estrutura compacta que mantém a integridade fisica do produto.

A maior coesividade dos pos contendo oleina em relacao aos com estearina
ocasionou a formacdo de aglomerados mais compactos e uniformes, em
decorréncia do processo de extrusdao mais intenso do material na etapa de pré-
aglomeragao. Os aglomerados contendo estearina tém estrutura mais porosa e
apresentam maior facilidade de escoamento em relacdo ao produto com as

oleinas. A maior fluidez da oleina diminui a escoabilidade dos aglomerados.

- A aglomeracédo de p6s de maltodextrina com baixo conteldo de lipideos

(£ 10% p/p) ndo apresenta um mecanismo de crescimento de particula bem
definido. A presenca de 5% de lipideos afeta drasticamente a plastificacdo da
superficie das particulas, sem redundar em aglomeragdo por coesdo. Como
consequéncia, a aparéncia e a morfologia dos aglomerados com 5% de lipideos
pouco se diferenciam do produto sem lipideos, porém apresentam:

a) o menor tamanho de particula;

b) a menor resisténcia mecanica (a vibracao e a compressao);

¢) a maior dificuldade de escoamento e de imersdao em agua.

- Na aglomeracao de pds contendo lipideos (0 a 25% p/p) observa-se que

com o aumento do conteudo de lipideos dos pds ocorre uma gradativa formacao
de aglomerados com maior tamanho, resisténcia mecanica, escoabilidade e
imersibilidade. O aumento da coesividade dos pds para a formacao de maiores
pré-aglomerados compensa a dificuldade de umidificacdo e plastificagdo da
superficie das particulas para a formacao dos aglomerados. A principal diferenca
entre os aglomerados contendo alto conteudo de éleo em relagcdo ao produto sem
6leo esta relacionada a morfologia. A medida que aumenta o contetido de 6leo
dos pos, o efeito da pré-aglomeracao se intensifica e ocorre uma crescente
aglutinacao das particulas primarias e a formacao de aglomerados cada vez mais
compactos e a maior descaracterizacao estrutural das particulas primarias. A
aglomeracdo de péds contendo uma fase liquida mais fluida (oleinas) produz

aglomerados mais estaveis (maiores e mais resistentes a quebra).
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APENDICE A: Ensaios de aglomeracéo térmica

Inicialmente este trabalho de pesquisa se prop6s a investigar a
aglomeragéao térmica de pos alimenticios. Como modelo de alimento escolheu-se
maltodextrinas, devido as informagdes sobre suas caracteristicas fisico-quimicas
apresentadas na literatura. A maltodextrina Mor-rex 1920 (DE: 17 a 19,9) da Corn
Products do Brasil foi escolhida devido ao seu baixo valor de Tg e,
consequentemente, a maior facilidade operacional para a execucao dos ensaios
de sinterizagdao em relacao as outras maltodextrina de DE diferentes.

O principal desafio deste estudo foi o desenvolvimento de um
equipamento que através do aquecimento e agitagcdo dos pds e sem adicdo a
adicao do ligante, promovesse a plastificacdo da superficie das particulas e a
fusdo incipiente do material, resultando na formacéo de agregados que, ao serem

resfriados, produzissem aglomerados de alta resisténcia mecénica.
A.1 Desenvolvimento de um equipamento de aglomeracao térmica

Para os ensaios de aglomeragdo térmica foi desenvolvido um
equipamento experimental no LEPPbio, formado por um sinterizador—aglomerador
e uma camara com condicionamento de ar, denominado de camara de

sinterizagao.

O sinterizador-aglomerador foi baseado no equipamento utilizado por
Omobuwajo et al. (2000). E uma placa de teflon® (20 x 30 cm) com laterais de
aluminio (5 cm de altura) e dotado de um sistema de aquecimento elétrico (faixa
de controle de temperatura de 50 a 350°C) da marca Tecnal (Brasil). A placa de
aquecimento estd acoplada sobre um vibrador eletromagnético com controle de
intensidade de vibragcao da marca Donar (poténcia de 110 W, Brasil). Um termopar
tipo T (cobre-constantan) esta colocado sob a superficie da placa e conectado a

um registrador de temperatura da marca Consistec (Brasil), modelo ID-02A.

A cémara com condicionamento de ar foi uma implementagdo no
equipamento experimental de sinterizacdo para tentar manter o leito de particulas
com umidade constante durante o processo. A cdmara € uma caixa de madeira

compensada (2,0 cm de espessura) com a face superior fechada por uma tampa
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mével de acrilico e com a base separada do sistema de vibracao por diviséria feita

de uma manta de borracha (4,0 mm de espessura). A recirculagdao e umidificacao
do ar que escoa no interior da camara garantem uma condicdo de umidade
relativa do ar ambiente constante durante os ensaios. Este sistema de
condionamento do ar é constituido de um ventilador axial (poténcia de 30 W) e de
uma torre cilindrica para a umidificacado do ar (altura de 50 cm e didmetro interno
de 24 cm) com um chuveiro residencial acoplado ao seu topo. Os fluxos de ar e
agua encontram-se em contra-corrente na torre de umidificagdo. O controle da
umidade de ar no interior da cadmara é realizado através das vazdes de entrada de

ar e agua na torre de umidificagao.

A umidade e temperatura do ar no interior da camara sao monitoradas
através de um termohigrémetro portétil da marca Trisence (USA), modelo 91090-
70. A velocidade da corrente de ar € determinada através de um anemdmetro
portétil da marca TS/ Incorporated (USA), modelo 8330.

As Figuras A.1 e A.2 apresentam o desenho esquematico e as fotografias

da camara de sinterizacao e seus principais componentes.

«—14,5 cm 30 cem termohigrémetro

5 90:; /& placa de acrilico movel
agua

funil para alimentagéao
po

T

5

cm3EFCm

2
{1

placa de aquecimento c/
controle de temperatura

coluna de
umidificacao
do ar

50 cm

27 cm

l/
termopar e indicador vibrador e controle de vibra¢ao

de temperatura ventilador e

37 cm ,

Figura A.1: Desenho esquemdtico da camara de sinterizagdo desenvolvida no
LEPPbio/DTF/FEQ/Unicamp.
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Figura A.2: Fotografias do equipamento de aglomeragao térmica desenvolvido no
LEPPbio/DTF/FEQ/Unicamp: (a) cAmara de sinterizagao, vista frontal; (b) camara
de sinterizagdo, vista superior; (c) sinterizador-aglomerador.

A.2 Ensaios experimentais

Inicialmente foram realizados ensaios somente com o sinterizador-
aglomerador, sem a coluna de umidificac&o, utilizando valores para a temperatura
de operacao de 5 e 35 °C superiores a temperatura de transi¢ao vitrea do p6 de
maltodextrina Mor-rex 1920. Como temperatura de operagado foi considerada a
temperatura da superficie da placa de aquecimento, monitorada através de um
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termopar. A finalidade destes ensaios foi observar a ocorréncia do fenédmeno de

pegajosidade na superficie das particulas e um melhor desempenho do processo

de aglomeragéo.

A temperatura de transig&o vitrea das amostras foi determinada através da
Equacdo de Gordon-Taylor para a mistura binaria agua-maltodextrina. Os
parametros utilizados foram obtidos literatura e apresentam os seguintes valores:
Tg da maltodextrina anidra de DE 20 = 141°C, Tg da agua = -135°C; Acp da
maltodextrina de DE 20= 0,45 J/g °C; Acp da agua= 1,94 J/g °C (SUGISAKI et al.,
1968; ROOS e KAREL, 1991b).

Os ensaios foram realizados com a maxima intensidade do vibrador
(poténcia de 110W). A umidade relativa e temperatura do ar ambiente foram de
55% e 26°C. Os tempos de processo € massa de amostra foram fixados em 15

minutos e 50 gramas.

Ensaios de sinterizagdo complementares foram realizados com a
utilizagéo do sistema de condicionamento de ar, na camara de sinterizagdo, com a
maltodextrina Mor-rex 1920. A temperatura da superficie da placa foi mantida a
130°C, a velocidade e a umidade da corrente de ar acima da superficie da placa
foram de 0,4 m/s e 43%, a intensidade de vibracdo permaneceu no nivel maximo
de poténcia do vibrador (110W) e a massa de pé utilizada foi de 25 g. Os ensaios
foram realizados em tempos de operacédo de 5, 10, 15, 20, 25, 30, 35, 40 e 50
minutos. O material coletado dos ensaios foi submetido as determinagdes de

umidade e didmetro de particula por peneiramento.

Dois tipos de leite em pé (integral e desnatado, marca Gléria, Parmalat do
Brasil) foram utilizados em outros ensaios de sinterizagdo para uma avaliacédo
preliminar da influéncia da gordura na aglomeragdo dos pds. A temperatura da
superficie da placa foi de 80°C, a vibracdo foi mantida no nivel de méaxima
intensidade do vibrador (110 W de poténcia), a umidade relativa e a velocidade da
corrente de ar foram de 48% e 0,3 m/s, o tempo de processo € massa de po
utilizada foram de 10 minutos e 25 g. Foram realizadas determinacdes de diametro
de particula e tempo de molhamento do leite em pd comercial e do produto

sinterizado.
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A.3 Caracterizacao dos pds e seus produtos

A avaliacao do processo de aglomeracao térmica foi realizada através da
comparagdo das caracteristicas de instantaneidade dos p6s com a dos seus
produtos sinterizados. Foram utilizadas as determinagées de conteudo de
umidade (estufa a vacuo), de tempo de molhamento e de distribuicdo de tamanho
de particula (difracdo a laser e peneiramento) ja mencionadas em Materiais e
Métodos (Capitulo 3). As determinagdes de tempo de dissolucao e a escoabilidade
das particulas, medida através da medida do angulo de repouso, foram realizadas

segundo a seguinte metodologia:

a) tempo de dissolucdo das particulas: a determinacdo do tempo de

dissolucdo dos pés de maltodextrinas foi realizada conforme a metodologia
descrita por Omobujawo et al. (2000). Ela corresponde ao tempo para dissolucao
completa de 1,0 g de amostra em 100 mL de agua destilada mantida sob agitacao
e temperatura ambiente. Por ser uma técnica de quantificagcdo do tempo através
da visualizagao das particulas em meio aquoso nao pode ser empregada para 0s
pos contendo a fragao lipidica, pois durante a dissolucao, a fase éleo turva a agua

e 0 meio aquoso torna-se uma emulsédo de coloracao branca.

b) angulo de repouso: é a medida do angulo de repouso dindmico das

amostras. O método utilizado consiste na rotacdo de um cilindro horizontal de
acrilico (didametro de 17 e altura de 4 cm) acoplado a um transferidor circular.
Coloca-se uma determinada massa de amostra no seu interior de maneira a
preencher exatamente a metade do seu volume e aplica-se manualmente uma
lenta rotacdo. A medida que ocorre a rotagdo, o leito de sélidos tende a se
deslocar. No momento em que a primeira massa de particula se movimenta, a
rotacdo é interrompida e o angulo de repouso é lido através da escala do
transferidor. O dispositivo usado integra o equipamento para estudos de
manipulacdo dos sélidos da Armfield Technical Education Co. Ltd do Laboratorio
de Processos Solido-Fluido do DTF/FEQ/Unicamp. Este método ndo apresentou
uma reproducado de resultados confidveis para amostras de pé com 6leo devido a
coesividade das particulas e a compactacao do leito durante o preenchimento do

equipamento.
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A.3 Resultados e Discussao

O conteudo de umidade da maltodextrina comercial foi de 4,25 £+ 0,01%,
em base seca. Nessa umidade, a temperatura de transicdo da Mor-rex 1920,

calculada através da equacéao de Gordon-Taylor, foi igual a 99 °C.

A Tabela A.1 apresenta os resultados das determinagbes que foram
utilizadas para caracterizar e comparar a instantaneidade da maltodextrina
comercial e do produto dos ensaios de aglomeracao realizados no sinterizador-
aglomerador (Figura A.2c). A quantidade de pd, a intensidade de vibragdo e o
tempo de processo foram fixados em 50 g, nivel maximo e 15 min,

respectivamente.

Tabela A.1: Tempo de molhamento, tempo de dissolucao, didmetro de particula e
angulo de repouso da maltodextrina Mor-rex 1920 e do produto sinterizado.

Temperatura Tempode  Tempo de Angulo de

Maltodextrina  da placade molhamento* dissolucdo* Dp fepoLSo”
Mor-rex 1920  aglomeracao (s) (s) (um) ©)

comercial 444 + 90 150 + 13 50+1"  64,3+17

Produto Tg + 5°C 708 + 92 149 + 29 Dp<74" 66,2+1,7

sinterizado Tg + 35°C 1089 + 136 190 + 24 Dp<74" 66,3 +3,1

*Média de trés determinacoes;

**Média de duas determinacgoes;

' Didmetro médio volumétrico D[4,3], obtido por difragéo a laser;
" Diametro de Sauter, determinado por peneiramento.

Comparando os resultados da maltodextrina comercial e do seu produto
sinterizado apresentados na Tabela A.1, observa-se que este método nao foi
apropriado para a aglomeragao das particulas. O material sinterizado apresentou
um menor desempenho quanto a imersao e dissolucao em agua, expressos pelos
valores de tempos de molhamento e de dissolugdo, superiores ao da matéria-
prima. Os valores de diametro de particula do produto sinterizado foram similares
ao do p6 comercial (59 pm < Dpsauter < 75 um). Os valores para angulo de repouso
do material sinterizado e da matéria-prima ndo apresentaram diferencas

significativas.

A ineficiéncia do método de sinterizacdo empregado pode estar
relacionada a diminuicao do contetudo de umidade das particulas. Como o material
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€ mantido em constante aquecimento, acima de 100°C, a umidade das particulas

pode ter diminuido. Foram realizados outros ensaios com o mesmo material, nas
mesmas condi¢des de vibragao, utilizando temperatura 30°C acima do valor de Tg
do material anidro (141 °C) em tempos de operacao de 20 e 30 minutos. Nestes
ensaios também nao foi observada a formacao de aglomerados. O produto obtido
ficou apenas mais escuro, como se tivesse sido torrado (ver Fig. A.3).

Mor-rex 1920

comercial

Mor-rex 1920 J?‘tf
sinterizado [ & &
(T=180 °C) |

Figura A.3: Imagens obtidas por microscopia 6ética dos pdés Mor-rex 1920 antes e
apds a sinterizagao.

A.3.1 Influéncia da umidade

Para tentar evitar o efeito da secagem das particulas durante a
sinterizacao foi implementado um sistema para manter a temperatura e a umidade
do ar controlada, denominado de camara de sinterizagdo (Figura A.2a-b). Os
ensaios foram realizados com a mesma maltodextrina, nivel méximo de
intensidade de vibragao do vibrador (110 W de poténcia) e 25 g de amostra.

Apesar desses cuidados, observou-se que o conteudo de umidade do
material submetido a sinteriza¢@o (Tpiaca= 130 °C) também diminui no decorrer do
tempo do processo, conforme demonstra o grafico da Figura A.4a. O perfil de
umidade e temperatura do ar no interior da camara de sinterizagdo esta

apresentado na Figura A.4b.



134 Apéndice A

.. (@) g (b)
o T o 2410 o ——® S5 C
G40 o — 50 3
o] f o 52 /. 5-'
@351 @ . 145 &
@ 1 Q 50+ / a
» 3,0 ! m ® L40 ®
ﬂ! fl = 48-
2 2.5 a . 35 2
2,0 @ “°] (30 =
'8 1 :.:.\ T 44 L 4 \ 0 E’p
® 1,54 \.:.:'\'\ ] D\ F25 =
) ] iy 5 420 / o o
170' \.\\ E \‘D F20
E 7l | [0} L J \\D )
D 054 N 40 t15 &
0 10 20 30 40 50 & 0 1 2 3 4 5 6
tempo (min) 2 Altura da superficie da placa (cm)

[—m-ensaio A —e—ensaio B [o—temperatura —«—umidade]|

Figura A.4: (a) Variagao do conteudo de umidade do pd Mor-rex 1920 em fungao
do tempo de operagd@o a Tpaca= 130 °C e (b) Condigbes do ar no interior da
camara de sinterizacao (placa de aquecimento a 110 °C).

Observa-se na Figura A.4 que a camara de sinterizagdo nao conseguiu
manter o conteldo de umidade das amostras em um percentual que promovesse
a aglomeracéao das particulas. Logo nos primeiros 5 minutos ocorreu uma redugao
significativa no conteudo de umidade das amostras, de 4,1% para 1,8%. A partir
deste momento, o conteldo de umidade das amostras sofreu uma diminuicdo
menos acentuada. As amostras dos ensaios com 50 minutos de aquecimento
apresentaram contetudos de umidade relativamente baixos, de aproximadamente
0,8%. A diminuicao da umidade do material durante a aglomeragéao térmica esta
relacionada ao perfil de umidade e de temperatura do ar na corrente de
recirculacdo em relacdo ao afastamento vertical da superficie da placa,
apresentada na Figura 4.14b. A temperatura e a umidade relativa do ar a 1,0 cm
da superficie da placa permaneceram, aproximadamente, a 61 °C e a 17%,
respectivamente, quando a corrente de ar que entrava tinha 29 °C, e estava
praticamente, saturada de vapor d’agua. A uma distancia de 5,0 cm da superficie
da placa, a temperatura e umidade relativa do ar apresentaram valores de 43 °C e

42%, respectivamente.

Outros ensaios de sinterizagdo realizados com amostras de pd Mor-rex
1920 pré-umidificadas (9,1% de umidade, em base seca) e temperaturas de
sinterizacao superiores a Tg do material também ndo formaram aglomerados. O
material apresentava inicialmente uma rapida aglutinacdo com a formacao de

grumos frageis que logo se desfaziam. Ensaios complementares de sinterizacao
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utilizando p6 de maltodextrina 1920, temperaturas de sinterizacdo inferiores a Tg

do material e niveis de intensidade de vibracdo abaixo da poténcia maxima do
equipamento (até a minima movimentagdo das particulas) também nao
promoveram o aumento de tamanho das particulas. Somente quando foi feita uma
aspersao de agua sobre o leito de particulas aquecida e agitada foi observada a

formacgao de granulos estaveis de maltodextrina.

Os resultados destes ensaios com o pé Mor-rex 1920 indicaram que a
camara de sinterizacdo, da forma como foi construida, ndo apresenta a
capacidade de formacao de aglomerados com esse material devido a dificuldade

de manter a umidade do produto.

A.3.2 Influéncia do conteudo de 6leo

Para avaliar o efeito de outro agente ligante na sinterizagcdo foram
realizados ensaios com leite em poé integral e desnatado. O leite em p6 integral
apresenta o 6leo como agente ligante que permanece em contato com as

particulas durante o aquecimento.

A Tabela A.2 apresenta os valores de conteldo de umidade, diametro de
particula e tempo de molhamento do leite em pé integral e desnatado antes e
depois de ser submetido ao processo de sinterizacdo a 80 °C e 10 min de
operacao. Os valores de conteudo de éleo e de Tg dos pbs foram obtidos através

da especificacdo do produto pelo fabricante e da literatura.

Tabela A.2: Diametro de particula (Dpsauter) € tempo de molhamento (tm) para o
leite em pé integral e desnatado antes e apds 0 processo de sinterizacao.

el RO e (S et
leite em p6 integral 26 41 +0,1 62.i. 0,25+£0,05 49zx10
comercial desnatado 0 3,4+0,1 58" 0,31 +0,03 12+3
leite em p6 integral - 2,7+0,1 - 0,49+0,09 294+18
sinterizado desnatado - 2,0£0,1 - 0,32+0,07 81zx7

*Média de trés determinacoes;

**Média de duas determinacdes realizadas através de peneiramento;

'Valores fornecidos pelo fabricante: Parmalat Brasil S/A IndUstria de Alimentos (vide rétulo da
embalagem).

2Jouppila e Ross (1994), valores apresentados para leite em pd com contelido de umidade, em
base seca, de: (i) 4,0%, (ii) 3,7 %.
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Na Tabela A.2 observa-se que o método de aglomeracdo térmica

empregado proporcionou o aumento do tamanho das particulas de leite em pé
integral. O leite desnatado n&o apresentou alteracdo quanto ao seu diametro de
particula. Pode-se concluir, portanto, que a presenca de gordura favorece a
adesdo das particulas e a formacao de aglomerados. No entanto, as amostras de
leite em pé integral e desnatado submetidas a sinterizagao apresentaram valores
de tempo de molhamento superiores ao material inicial. O método de aglomeracao
térmica utilizando 6leo como agente ligante aumentou o didmetro das particulas

de leite em pd integral, mas diminui a instantaneidade do produto.
A.4 Conclusoes

- O equipamento desenvolvido para a aglomeragcdo térmica ou
sinterizacao de pdés ndao mantém o conteudo de umidade das amostras em niveis
desejaveis para a aglomeragdo e conseqglentemente nao consegue aumentar o
tamanho de particulas do p6 comercial de maltodextrina Mor-rex 1920 e do leite

em pé desnatado.

- A sinterizacao de leite em po6 integral promove o aumento do tamanho
das particulas (devido a presengca do Oleo com agente ligante), porém os
aglomerados apresentam uma reducdo da sua instantaneidade em relacao ao pé

inicial.
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APENDICE B: Caracterizacio dos pos Mor-rex contendo dleo

Neste apéndice estdo os resultados das determinacdes fisicas utilizadas
na caracterizacao dos pds de maltodextrina Mor-rex 1910 contendo as fracdes de
6leo de palma refinado.

B.1: Conteudo de umidade dos pés contendo dleo

Tabela B.1.1: Contetdo de umidade dos pés Mor-rex contendo dleo em diferentes
proporgoes.

% lipideos dos pos Umidade dos p6s Mor-rex contendo 6leo, em base seca (%)*

de maltodextrina

(valores nominais) oleina PN4 oleina PN6 estearina
5 3,99 + 0,04 4,06 + 0,01 4,20 + 0,04
10 3,84 £+ 0,03 3,88 + 0,04 4,02 + 0,01
15 3,77 £ 0,02 3,80 + 0,01 3,83 +0,05
20 3,57 £ 0,04 3,49 + 0,03 3,60 + 0,02
25 3,36 + 0,02 3,36 + 0,01 3,50 + 0,02

*Média de trés determinacoes.

B.2: Diametro médio dos pos contendo dleo

Tabela B.2.1: Diametros de particula dos pés de maltodextrina Mor-rex 1910 com
as fracoes de bleo de palma em diferentes proporgoes.

Pés com as fragdes lipidicas:

% lipideos
(valprgs Mor-rex + oleina PN4 Mor-rex + oleina PN6  Mor-rex + estearina
NOMINAIS) o im)*  Nopariouss™  Dp (um)* Nopariouse™  Dp (um)*  Nopariouiss™
5 17,83 472 17,72 464 16,98 401
10 18,42 226 18,07 290 17,46 549
15 18,87 242 18,45 243 18,21 300
20 19,23 444 19,04 230 18,44 338
25 19,78 231 19,73 278 19,26 305

* D(N, 0,5)= didmetro médio por niumero e comprimento de 50% das particulas; medida maior do
didmetro da elipse.
**NUmero de particulas da amostragem.
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B.3: Densidade dos pds contendo dleo

Tabela B.3.1: Densidade real, bulk e tapping dos pés Mor-rex contendo dleo.

Maltodextrina Mor-rex 1910
contendo lipideos

Densidade (g/cm®)

(valores nominais) real” bulk”™ tapping™
com oleina PN4:
5% 1,403 + 0,002 0,426 = 0,002 0,585 + 0,005
10% 1,367 £ 0,006 0,417 £ 0,001 0,590 £ 0,004
15% 1,323 + 0,005 0,400 £ 0,005 0,581 £ 0,007
20% 1,309 + 0,001 0,385 £ 0,001 0,577 £0,002
25% 1,273 + 0,001 0,382 £ 0,001 0,582 £ 0,005
com oleina PN6:
5% 1,405 + 0,001 0,423 £ 0,003 0,577 £ 0,006
10% 1,367 £ 0,002 0,415 £ 0,001 0,581 £ 0,003
15% 1,327 + 0,001 0,401 £ 0,001 0,579 £ 0,004
20% 1,296 + 0,001 0,392 + 0,001 0,586 + 0,003
25% 1,277 + 0,001 0,386 + 0,001 0,587 £ 0,005
com estearina:
5% 1,402 + 0,001 0,442 + 0,001 0,580 £ 0,005
10% 1,353 + 0,001 0,431 £ 0,001 0,590 + 0,002
15% 1,328 + 0,001 0,407 £ 0,001 0,570 £ 0,001
20% 1,310 £ 0,001 0,398 + 0,001 0,569 + 0,004
25% 1,283 + 0,001 0,384 £ 0,008 0,556 £ 0,010

*Média de duas determinacdes realizadas em picndmetro automatico a gas;
**Média de trés determinacdes realizadas através de ensaios de proveta.
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B.4: Numero de Hausner e tempo de molhamento dos pés contendo 6leo

Tabela B.4.1: Tempo de molhamento e de NUumero de Hausner dos p6s contendo
Oleo.

Maltodextrina Mor-rex tempo de molhamento (s)* Numero de
1910 contendolllpl_dlos agua a 24°C* agua a 56°C Hausner*
(valores nominais)
com oleina PN4:
5% 1273 £ 68 660 + 38 1,374 £ 0,010
10% 1209 + 40 557 + 45 1,415 + 0,007
15% 4 +1 3+1 1,454 + 0,011
20% 3+1 3+1 1,500 + 0,008
25% 3+1 3+1 1,525 + 0,012
com oleina PNG6:
5% 1508 + 78 735 + 48 1,364 + 0,007
10% 1458 + 49 605 + 44 1,399 £ 0,007
15% 28 +4 15+3 1,442 + 0,007
20% 5+2 3+1 1,494 + 0,008
25% 4+1 3+1 1,518 £ 0,008
com estearina:
5% submersao parcial 904 £ 59 1,311 £ 0,006
10% submersao parcial 663 + 51 1,369 + 0,007
15% submersao parcial 479 + 41 1,399 + 0,007
20% submersao parcial 329 + 46 1,431 £ 0,007
25% submersao parcial 26+4 1,448 + 0,007
*Média de trés determinacgoes.
1600 --@- Mor-rex + oleina PN4
D e n —Hl- Mor-rex + oleina PN6
o [ — i
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% Oleo (g/g solidos)

Figura B.4.1: Tempo de molhamento da maltodextrina contendo as oleinas PN4 e
PN6 em diferentes proporcoes de 6leo e agua a temperatura ambiente (24 °C).
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APENDICE C: Analise estatistica dos planejamentos experimentais

O Apéndice C apresenta os resultados complementares da analise
estatistica obtida através dos planejamentos experimentais fatoriais utilizados para
a realizacdo dos ensaios de triagem dos parametros de operagdo no mini-
instantaneizador por jato de vapor.

C.1: Planejamento experimental do pé Mor-rex spray

Tabela C.1.1: Analise de variancia dos diametros de particula dos aglomerados
para o planejamento experimental 2% do pé Mor-rex spray.

Fonte Soma N° de graus Média Fcalculado  Fieste, 5%
Quadratica de liberdade Quadratica
Regresséao 0,057552 3f 0,0191%  4513,88™  6,39*
Residuos 1,710°° 49 4,2510!
Falta de ajuste 1,410°° 1"
Erro puro 3,010°° 3!
Total 0,05757 ¢ 7]
% da méxima vgriagéo explicada 99,96 "
(R Aj)
% de maxima varia¢ao 99,98 °
explicavel (R%)
m n; 2 SQ
~ _ k _ R
aSQR:ZZ(yI,_y) MQR—'D_1
i
. 2 | SOR
m n; . MQr —
©5Q =33 (v, -7) n-p
i
m- N 2 " Fcalculado = AA//,,—E;R
CSQH=ZZ(}//_Y/) r
i n R 2 SQH
d LR ( )2 AL SQ;
SQr = Yi— yi
SQ;

m N 2
°5Q, =YY (v;-7)
i
f
g
h

J

Neto et al. (2002), p. 397.

calculado através da diferenca: (n° de pardmetros do modelo estatistico — 1)
calculado através da diferenca: (n° de ensaios — n° de parametros)

~ calculado através da diferenca: (n° de ensaios distintos — n° de parametros)
calculado através da diferenca: (n° de pontos centrais — 1)

calculado através da diferenga: (n° de experimentos — 1)

* valor obtido da Tabela A.4: Pontos de Percentagem de distribuicao F, 5% apresentada por Barros
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Figura C.1.1 Residuos para o diametro dos aglomerados Mor-rex spray.
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Figura C.1.2 Valores observados em funcédo dos valores preditos para o diametro
dos aglomerados Mor-rex spray.
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C.2: Planejamento experimental dos p6s Mor-rex contendo dleo

Tabela C.2.1: Andlise de variancia dos didmetros de particula dos aglomerados
para o planejamento experimental 2% do péd Mor-rex contendo oleina PNA4.

Média I:calculado Fteste, 5%

Fonte Soma N° de graus
Quadratica de liberdade Quadratica
Regressio 0,0437 6 7,28 10° 31,75 4,95
Residuos 1,14 10° 5 2,2910*
Falta de ajuste 1,09 10° 2
Erro puro 4,710° 3
Total 0,04485 11
% da méaxima variacao explicada 95,32
(R? ajuste)
% de méxima variagao 97,45

explicavel (R%)

* valor obtido da Tabela A.4: Pontos de Percentagem de distribuicao F, 5% apresentada por Barros
Neto et al. (2002), p. 397.

0,015

0,010

0,005 o o

0,000

-0,005

Valores residuais

-0,010
L L ®

-0,015
0,56 0,62 0,68 0,74 0,80 0,86

Valores preditos

Figura C.2.1 Residuos para o didametro dos aglomerados Mor-rex contendo oleina
PN4.
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0,86

0,80

0,74

0,68

Valores observados

0,62

0,56
0,56 0,62 0,68 0,74 0,80 0,86

Valores preditos

Figura C.2.2 Valores observados em fung¢ao dos valores preditos para o diametro
dos aglomerados Mor-rex contendo oleina PNA.

Tabela C.2.2: Andlise de variancia dos didmetros de particula dos aglomerados
para o planejamento experimental 2% do péd Mor-rex contendo estearina.

Média F calculado Fteste, 5%

Fonte Soma N° de graus
Quadratica de liberdade Quadratica
Regressao 0,05343 6 8,910° 33,47 4,95*
Residuos 1,3310° 5 2,610
Falta de ajuste 1,3210° 2
Erro puro 2,010° 3
Total 0,05476 11
% da maxima variacao explicada 95,55
(R? ajuste)
% de maxima variagao 97,57

explicavel (R%)

* valor obtido da Tabela A.4: Pontos de Percentagem de distribuicdo F, 5% apresentada por Barros
Neto et al. (2002), p. 397.
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Figura C.2.3 Residuos para o diametro dos aglomerados Mor-rex contendo
estearina.
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Figura C.2.4 Valores observados em funcédo dos valores preditos para o diametro
dos aglomerados Mor-rex contendo estearina.
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APENDICE D: Ensaios de umidificacéo dos pos com e sem dleo

Os resultados do conteudo de umidade e do ganho em conteddo de
umidade dos pdés de maltodextrina com e sem 6leo estdo apresentados nas
Tabelas D.1.1 e D.1.2, Item D.1. O material foi coletado antes de sua secagem.

No Iltem D.2, a Tabela D.2.1 apresenta os valores das fracdes massicas
de maltodextrina e do conteudo de umidade dos pds contendo lipideos, calculados
a partir dos resultados dos ensaios de umidificagdo (Tabela D.1.1). Na Tabela
D.2.2 estdo os valores da temperatura de transi¢ao vitrea destes pos, calculados
através da Equacdo de Gordon-Taylor para o sistema binario maltodextrina —

agua, com os resultados da Tabela D.2.1 e os valores de literatura.

D.1: Ganho em conteudo de umidade dos pos

Tabela D.1.1: Conteudo de umidade, em base seca (%), dos pos de maltodextrina

em funcdo do aumento da pressao do vapor.

Conteudo de umidade (%) dos

Maltodextrina % 6leo ; .
Mor-rex 1910  (valores nominais) aglomerados dos ensaios sem secagem
1,2 bar 1,55 bar 1,9 bar
spray 7,64 + 0,02 8,48 £ 0,01 9,06 £ 0,01
5 6,83 + 0,03 7,33 £0,02 7,83 £0,02
10 6,45 £ 0,01 6,91 £ 0,01 7,37 £0,02
com oleina PN4 15 6,01 +£0,03 6,40 + 0,01 6,83 + 0,01
20 5,66 £ 0,01 6,04 £ 0,01 6,45 £ 0,01
25 5,25 + 0,03 5,59 £ 0,02 5,96 + 0,03
5 7,15+ 0,01 7,82 £0,02 8,43 £ 0,01
10 6,68 + 0,01 7,28 £ 0,01 7,81 £0,02
com estearina 15 6,23 £ 0,04 6,78 £ 0,01 7,26 £ 0,04
20 5,80 £ 0,02 6,34 £ 0,01 6,78 £ 0,01
25 5,39 + 0,01 5,88 £ 0,02 6,29 + 0,01

*Média de trés determinagoes.
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Tabela D.1.2: Ganho em conteddo de umidade (%) da maltodextrina com e sem
6leo em fungédo do aumento da presséao do vapor dos ensaios de aglomeragao por
jato de vapor realizados sem a etapa de secagem.

Ganho em contelido de umidade dos

Maltodextrina % 0leo , N ~ e
Mor-rex 1910 (valores nominais) pos (%), razéo de umidificacao:
1,2 bar 1,55 bar 1,9 bar
spray 3,11 3,95 4,53
5 2,84 3,34 3,84
10 2,61 3,07 3,53
com oleina PN4 15 2,24 2,63 3,06
20 2,09 2,47 2,88
25 1,90 2,23 2,61
5 2,94 3,62 4,23
10 2,66 3,26 3,79
Com estearina 15 2,40 2,95 3,43
20 2,20 2,74 3,18
25 1,89 2,37 2,79

*Resultados obtidos através da diferenca entre os valores de umidade do material coletado nos
ensaios de umidificacdo (Tabela D.1.1) e o dos p6s produzidos no spray-dryer da Planta Piloto
(Tabela B.1.1).
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D.2: Estimativa da Tg dos p6s umidificados

Tabela D.2.1: Fragcdes massicas de maltodextrina e de umidade dos pds com e
sem 06leo umidificados.

Fracdo massica de Fracdo massica de
Maltodextrina %0leo maltodextrina, Pv (bar): agua, Pv (bar):

Morrex 1910 (0/esises) 15 155 19 12 185 19
spray 0 0,924 0,915 0,909 0,076 0,085 0,091
5,241 0,879 0,874 0,869 0,068 0,073 0,078
10,124 0,834 0,830 0,825 0,065 0,069 0,074
com oleina PN4 16,188 0,778 0,774 0,770 0,060 0,064 0,068
20,538 0,738 0,734 0,730 0,057 0,060 0,065
26,264 0,685 0,681 0,678 0,053 0,056 0,060
4,366 0,885 0,878 0,872 0,071 0,078 0,084
9,539 0,838 0,832 0,827 0,067 0,073 0,078
com estearina 14,682 0,791 0,785 0,781 0,062 0,068 0,073
19,736 0,745 0,739 0,735 0,058 0,063 0,068
25,223 0,694 0,689 0,685 0,054 0,059 0,063

Tabela D.2.2: Valores de Tg dos pds com e sem 6leo umidificados.

Tg calculada através da Eq. de Gordon-

Maltodextrina  %0leo (9/gselidos) Taylor para sistema binario, Pv (bar)*:
Mor-rex 1910 12 155 19
spray 0 75,6 68,5 63,9
5,241 79,3 74,7 70,3
10,124 79,5 75,1 70,8
com oleina PN4 16,188 79,6 75,5 71,3
20,538 80,0 75,9 71,5
26,264 80,0 76,1 71,8
4,366 77,0 71,0 65,8
9,539 77,7 72,1 67,3
com estearina 14,682 78,5 72,9 68,3
19,736 79,1 73,4 68,8
25,223 79,3 73,7 69,1

*Valores da literatura utilizados: Agua: Tg = -135 °C; cp = 1,94 kJ/g °C (SUGISAKI et al., 1968);
Maltodextrina DE 10 anidra: Tg = 160 °C; cp = 0,11 kJ/g °C (ROOS e KAREL, 1991b).
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APENDICE E: Caracterizacio dos aglomerados de maltodextrina

O Apéndice E apresenta os resultados das determinacbes fisicas
utilizadas para caracterizar os aglomerados e avaliar a influéncia do conteudo e
tipo de fase lipidica na aglomeragao por jato de vapor da maltodextrina Mor-rex

1910 com e sem 6leo.

As Figuras E.1.1, E.2.1 e E.2.2 apresentam as distribuicbes de tamanho
dos aglomerados de maltodextrina obtidos pelos ensaios de peneiramento que
avaliaram a didmetro médio dos produtos e a sua estabilidade a vibragao.

E.1: Conteudo de umidade e diametro médio dos aglomerados

Tabela E.1.1: Conteudo de umidade e diametro médio dos aglomerados com e
sem 0leo produzidos nos ensaios de aglomeracao a 100°C e 1,9 bar.

Aglomerados de Umidade, base seca Dpsauter™*
Maltodextrina Mor-rex 1910 (%)** (mm)

Comercial 4,21 + 0,01 0,91 +0,02
spray 4,03 £ 0,01 0,84 + 0,02

com oleina PN4*:
5% 3,52 £ 0,01 0,65 +£0,02
10% 3,01 £0,01 0,69 £ 0,01
15% 2,55 +0,02 0,75+ 0,01
20% 2,19 +£0,02 0,79 £0,02
25% 1,99 + 0,03 0,85 £ 0,01

com oleina PN6*:
5% 3,66 £ 0,03 0,67 £0,02
10% 3,24 £ 0,01 0,71 £0,02
15% 2,69 £ 0,01 0,75+ 0,01
20% 2,37 £ 0,02 0,80 £ 0,01
25% 2,11 £ 0,01 0,84 + 0,02

com estearina*:

5% 3,96 £ 0,02 0,72 £0,02
10% 3,39 + 0,01 0,74 + 0,01
15% 2,92 £0,02 0,77 £ 0,01
20% 2,72 £ 0,01 0,80 £0,02
25% 2,49 +0,03 0,85 + 0,01

*Valores nominais de conteudo de lipideos
**Média de trés determinacgoes.

*** Média de quatro determinagdes (duplicatas dos ensaios de aglomeracdo A e B), tempo e

intensidade de vibracdo do jogo de peneiras iguais a 5 min e a nivel 3, respectivamente.
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Figura E.1.1: Distribuicdo de tamanho de particula dos aglomerados de
maltodextrina obtidos nos ensaios de aglomeragdo e suas réplicas (tempo de
vibragao: 5 min; intensidade de vibracao: nivel 3).

E.2: Estabilidade a vibracao dos aglomerados
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Figura E.2.1: Distribuicdo de tamanho de particula dos aglomerados de
maltodextrina. Tempo de vibracao: 5 e 10 min; intensidade de vibragao: nivel 3.
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Figura E.2.2: Distribuicdo de tamanho de particula dos aglomerados de
maltodextrina. Intensidade de vibragao: niveis 3, 6 e 9; tempo de vibragéo: 5 min.
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Tabela E.2.1: Diametro médio dos aglomerados (Dpsauter) de maltodextrina obtidos
nos ensaios de estabilidade a vibracao.

Aglomerados Diametro de particula, Dpsauter (MM); variaveis

de (Z;gf;s Nivel de vibragéo =3; Tempo = 5 min;
l\l\;llglrt_?g)e:);tg?g nominais) tempos: niveis de vibracao:
5 min 10 min 6 9
comercial - 091+0,02 091+002 087+002 0,87+0,03
spray - 0,84+0,02 0,83+0,05 0,80+0,02 0,80+0,06
5 0,65+0,02 0,64+002 059+005 0,56+0,03
10 0,69+0,01 069+0,03 0,64+008 0,62+0,02
com oleina PN4 15 0,75+0,01 0,76+0,01 0,72+0,07 0,71 £0,03
20 0,79+0,02 0,78+0,03 0,76+0,09 0,75+0,09
25 0,85+0,01 0,84+0,02 0,82+0,09 0,81 +0,09
5 0,67+0,02 066+003 0,61+£009 0,59+0,05
10 0,71+0,02 0,70+0,02 0,66+0,04 0,63+0,01
com oleina PN6 15 0,75+0,01 0,74+0,03 0,69+0,09 0,69+0,02
20 0,80+0,01 0,80%+0,03 0,77+0,09 0,75+0,02
25 0,84+0,02 0,83+002 0,81+£003 0,82+0,09
5 0,72+0,02 0,70+0,03 0,65+0,02 0,62 0,04
10 0,74+0,01 0,73+0,03 0,67+0,09 0,66 0,08
com estearina 15 0,77+0,01 0,76 0,02 0,71+0,09 0,70 +0,04
20 0,80+0,02 0,79+0,03 0,75+0,09 0,75+0,05
25 0,85+0,01 0,84+0,02 0,79+0,09 0,79+0,02

*Valores obtidos na distribuicdo de tamanho de particula para determinagéo do didmetro médio dos
aglomerados (ver Tabela E.1.1);
**Média de duas determinacoes.
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Tabela E.2.2: Variacdo do didmetro médio dos aglomerados dos ensaios de
estabilidade a vibragdo em relagdo ao diametro médio obtido com tempo de 5 min
e nivel de intensidade de vibracao igual a 3.

Dpn/’vel 35min — Dp

D p nivel 3,5 min

Aglomerados
de % 6leo

x 100

maltodextrina  (valores

Mor-rex 1910 nomlnals) me'vel 3, 10 min Dpnl’vel 6, 5 min Dpnl’vel 9, 5 min

comercial 0,66 4,70 5,72
spray 0,86 5,20 6,89

5 2,78 8,63 12,80

10 2,65 8,30 11,72

com oleina PN4 15 2,15 7,26 8,55
20 1,99 4,34 5,72

25 1,86 3,00 3,55
5 3,11 10,12 12,67
10 3,07 7,55 11,48

com oleina PN6 15 2,72 7,49 8,81
20 2,56 4,26 6,25

25 2,27 3,52 4,02
5 3,25 11,34 13,29
10 3,05 10,39 12,05
com estearina 15 3,16 9,30 10,34
20 2,81 7,00 7,59

25 2,41 4,47 5,30
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E.3: Resisténcia mecanica dos aglomerados

Tabela E.3.1: Forca de compressao dos aglomerados de maltodextrina.

Aglomerado_s de o g Forca de compresséao (N)*
Marox 1010 (valores nominais) Media o dosvio  Coaficiento do

Comercial 59,62 + 5,29 7,60

spray 54,97 + 4,20 6,46

5 29,30 £ 2,07 7,07

10 39,42 + 3,37 8,54

com oleina PN4 15 47,02 + 3,31 7,04

20 56,85 + 2,93 5,15

25 75,08 + 6,27 8,35

5 26,02 + 1,31 5,02

10 38,69 + 2,61 6,75

com oleina PN6 15 43,48 + 3,65 8,39

20 49,50 £ 5,97 12,06

25 70,47 £2,85 4,04

5 24,56 £ 2,27 9,23

10 38,19 £ 3,72 9,73

com estearina 15 42,00 + 4,68 11,15

20 4410 £ 3,19 7,24

25 61,16 £ 5,15 8,42

*Média de quatro a oito determinagoes.

As Figuras E.3.1, E.3.2 e E.3.3 apresentam o0s resultados das
determinagdes de resisténcia mecanica dos aglomerados de maltodextrina obtidos
nos ensaios de forga de compresséo realizados no texturdmetro TA-XT2i® Texture
Analyser com sonda modelo SMS P/20L do Laboratério de Instrumentagéo do

Departamento de Tecnologia de Alimentos da FEA/Unicamp.
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Figura E.3.1: Resisténcia mecanica dos aglomerados dos pés Mor-rex comercial e

Mor-rex contendo oleina PN4 em diferentes propor¢des de éleo.
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Figura E.3.2: Resisténcia mecanica dos aglomerados dos p6s Mor-rex spray e
Mor-rex contendo oleina PN6 em diferentes propor¢des de dleo.
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Figura E.3.3: Resisténcia mecéanica dos aglomerados dos pds Mor-rex contendo
estearina em diferentes proporgoes de 6leo.
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E.4: Densidade dos aglomerados

Tabela E.4.1: Densidade real, bulk e tapping dos aglomerados dos pés
maltodextrina Mor-rex 1910 com e sem éleo.

Aglomerados de maltodextrina Densidade (g/cm®)

Mor-rex 1910

real” bulk** tapping**

comercial 0,163 £0,005 0,262 + 0,006
spray 1,408 +0,001 0,175+0,001 0,274 £0,004

com oleina PN4***:
5% 1,421 £0,002 0,199 +0,002 0,308 + 0,006
10% 1,344 £ 0,001 0,212+£0,003 0,321 £0,003
15% 1,334 £ 0,001 0,223 £0,002 0,332 £0,004
20% 1,314 £ 0,001 0,249 +0,002 0,356 + 0,001
25% 1,276 £ 0,001 0,304 £0,001 0,426 + 0,002

com oleina PN6***:
5% 1,398 £ 0,001 0,201 £0,003 0,310 £ 0,007
10% 1,394 £ 0,001 0,215+0,003 0,323 + 0,005
15% 1,335+0,001 0,225+0,003 0,336 0,003
20% 1,317 £0,001 0,258 £0,002 0,367 £ 0,002
25% 1,278 £0,001 0,312+0,001 0,436 £ 0,002

com estearina***:

5% 1,417 +£0,001 0,212+0,003 0,328 £ 0,004
10% 1,359 £ 0,001 0,225 +0,004 0,338 £ 0,005
15% 1,305 £ 0,001 0,242 +0,001 0,358 £ 0,000
20% 1,300 £ 0,001 0,282+0,001 0,393 £0,003
25% 1,287 £0,001 0,338 £0,001 0,456 + 0,003

*Média de duas determinagdes realizadas em picndmetro automatico a gas;
**Média de trés determinagdes realizadas através de ensaios de proveta.

***Valores nominais de contetdo de lipideos.
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E.5: Numero de Hausner e tempo de molhamento dos aglomerados

Tabela E.5.1: Tempo de molhamento e Niumero de Hausner dos aglomerados dos
pds maltodextrina Mor-rex 1910 com e sem éleo.

Maltodextrina  Mor-rex 1910 Numero de Tempo de molhamento (s)*,
Hausner agua a 56°C
Comercial 1,610 £ 0,009 3+1
spray 1,563 + 0,013 4+1
com oleina PN4**:
5% 1,543 £ 0,013 102
10% 1,512 £ 0,008 61
15% 1,488 + 0,000 +1
20% 1,431 £ 0,007 +1
25% 1,405 £ 0,011 3+1
com oleina PN6**:
5% 1,543 £ 0,013 102
10% 1,500 = 0,008 +
15% 1,494 + 0,008 +
20% 1,426 + 0,007 3+1
25% 1,399 = 0,007 +
com estearina**:
5% 1,550 = 0,009 15+£2
10% 1,500 = 0,008 1112
15% 1,476 = 0,008 72
20% 1,394 + 0,007 5+1
25% 1,349 + 0,006 4 +1

*Média de trés determinagoes.
**Valores nominais de contetdo de lipideos.
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APENDICE F: Calibracéo dos equipamentos

Neste apéndice encontram-se os resultados dos testes de calibracao dos
equipamentos utilizados para o monitoramento dos parametros de operacao dos
ensaios de aglomeracgao.
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Figura F.1: Distribuicdo de temperatura na superficie da placa do sinterizador-
aglomerador. Temperatura de referéncia: 120°C.
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Figura F.2: Valores de velocidade do ar do anemémetro em fungéo dos resultados

da placa de orificio do Laboratério de Fluidodindmica e Secagem do
DTF/FEQ/Unicamp a temperatura ambiente (27°C).
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Figura F.3: Valores de temperatura do termopar localizado na superficie da placa
de aquecimento em fungéo dos resultados do termdmetro de mercurio padréo.
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Figura F.4: Valores de umidade relativa do termohigrémetro em funcdo dos
resultados obtidos através de solucdes saturadas salinas apresentadas por
Greenspan (1977).
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APENDICE G: Fotos das etapas dos ensaios experimentais

Fase aguosa
Emulsiio|
Fase oleosa

b,

Figura G.1: Fotografia do sistema utilizado para o preparo das emulsdes de
maltodextrina com estearina de palma.

Figura G.2: Fotografias dos equipamentos utilizados para a produgao dos pds com
Oleo: (a) Spray-dryer da Planta Piloto do DEA/FEA/Unicamp; (b) sistema de
alimentacdo em banho-maria das emulsées de maltodextrina com estearina.



166 _Apéndice G

Figura G.3: Fotografia do sistema utilizado para a coleta do produto umidificado
dos ensaios para determinacao do ganho de umidade dos pds Mor-rex com e sem
6leo realizados no mini-instantaneizador do Cereal Chocotec/ITAL.
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