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RESUMO

Gréos de milho verde (de 70 a 73% de umidade inicial), desidratados
osmoticamente, foram congelados até -40'C, estabelecendo-se os pardmetros
termodinimicos do congelamento.

Avaliou-se os resultados de desidratagiio osmdtica obtidos com quatro solugdes
de NaCl e Sacarose de atividade de Agua, a,, igual a 0,935 e quatro outras solugdes de
aw=0,895. O milho verde foi branqueado em agua fervente por 3 minutos com um tempo
de tratamento osmético sob agitagdo & 30°C, de 300 minutos. A umidade residual do griio
variou de 45,3% a 53,5% (com solugdes de a,=0,935) e de 46,1% a 54,9% (com solugBes
de a,=0,895), havendo maior reducfio de dgua, quanto maior o conteiido de sacarose na
solugdo. O ganho em NaCl foi maior do que o de sacarose, que impregnou sobretudo a
casca, Cortes na base do grio mostraram pouco efeito nas taxas de transferéncia de
massa.

O produto desidratado exibiu considerdvel depressio na Temperatura de Inicio de
Congelamento: de -2,4°C para o grio branqueado, e -10,8° C para o grio em contato
com solucéo de 0,895, A diminui¢8o da umidade e a impregnacdo de solutos reduziu em
até 58,7% a porcentagem de gelo formada. Esses pardmetros sfio importantes para a
manutengiio da estrutura celular e resultaram na diminuicdo da carga térmica de

congelamento.




ABSTRACT

Sweet corn grains ( 70 to 73,0% of initial moisture content), osmotically
dehydrated, were frozen to - 40°C, and the freezing thermodinamic parameters were
established.

The results of osmotic dehydrations tests made with four different solutions of
NaCl and Sucrose with water activity, a., equal to 0,935, and four other solutions with
a,=0,895, were evaluated. The sweet corn was blached in boiling water for 3 minutes, and
submitted to total osmotic treatment of 300 minutes, at 30°C and under agitation. The
residual moisture content of the grains varied from 45,3 to 53,5% (solutions with
a+=0,935) and from 46,2 to 54,9% (solutions with a,~=0,895), with higher water loss, the
higher the sucrose content of the solutions. The mass gain in NaCl was higher than in
sucrose, with sucrose impregnating mainly the pericarp. Cuts made at the tip cap of the
grain showed small effects on mass transfer rates.

The dehydrated product showed considerable depression of the Initial Freezing
Temperature: from - 2,4°C for the blanched grain, to -10,8°C for a grain afier a contact
with solutions a,=0,895. The lower moisture content and the solutes impregnation
reduced in 58,7% the ice content. These parameters are important for the celular structure

maintenance during freezing and resulted in lower heat load in the freezing process.




NOMENCLATURA

aw = atividade de agua

b = coeficiente de dgua ligada, Kg seua tigada K atimento seco

Cp, = calor especifico da agua, kcal/kg °C

Cpq = calor especifico do produto descongelado, keal’kg °C

Cp. = calor especifico do produto congelado, keal/kg °C

H = entalpia, kcal’kg

H, (T;) = entalpia dp produto a T, kcal’kg

Hpa(Tic) = entalpia do produto descongelado na sua temperatura de inicio de
congelamento, kcal’kg

H,,4(Te) = entalpia do produto descongelado na temperatura de equilibrio, keal’kg

AH, = calor latente de solidificagfio da dgua, kcal’kg

AH, = entalpia total do gelo de 0°C até a temperatura de equilibrio (T.), kcal’kg

AH, (Tp - Te) = variagéo total da entalpia do produto desde sua temperatura inicial (T,)
até sua temperatura de equilibrio (T.), kcal/kg
AH, (Tp - Ti,c) = variagéo total da entalpia entre o produto congelado 4 T, ¢ o produto

descongelado a Ti., kcal/kg
my, = molalidade da solugfio, mol de soluto/ 1000g de solvente
M. = massa de agua, kg

M mostra = Massa da amostra seca, kg
seca

M 1ostra = Massa da amostra umida, kg
umida

Me= massa do griio apds a desidratagfio osmética, kg
M, = massa de gelo, kg

M; = massa do grio antes da desidratacdo osmotica, kg
M,, = massa da amostra, kg

M; = ganho de sélidos, kg




q. = calor parasitario que engloba erros associados ao calorimetro, keal
T, = temperatura de equilibrio do sistema, °C

T:. = temperatura inicial da dgua, °C

Ti. = temperatura de inicio de congelamento do produto, °C

T, = temperatura de congelamento da 4gua pura, °C

T, = temperatura inicial do produto, °C

Tr = temperatura de referéncia, °C

U= umidade final da amostra, % em base timida

U; = umidade inicial da amostra, % em base tmida

U, = umidade do produto, % em base amida

Indices gregos

©, = fragfio massica de dgua, Kg seua/Kg produto

o, = frag8io massica de dgua removida, Kg sgu/Kg produto
o, = fragdo massica de gelo formado, kg zao/Kg produto
o = fra¢@o méssica de s61idos, kg stides/KE produto

o’= desvio padrio
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CAPITULO I - INTRODUCAO

O milho € pertencente a graminea Zea mays, originiria da América do Sul,
cultivada por causa de seus grios nutritivos, que se dispdem em grossas espigas. A planta
apresenta flores de sexos separados, porém sobre o mesmo individuo, o que a caracteriza
como mondica, tendo as espigas femininas estigmas t3o longos que lembram fios de
cabelos.

O milho-verde ¢ matéria-prima de mais de 60 produtos e subprodutos usados na
alimentacdo humana e animal. No Brasil, empresas concorrentes s3o a Ribeiral, Cargill,
Dinamilho, Braskalb, Vi¢cosa e Semear.

O Estado de Sdo Paulo € o maior mercado consumidor de milho-verde do pais,
com o grande centro produtor na regifio de Tatui, a 140 quildmetros da capital. Apesar de
se tratar da mesma planta, o milho-verde exige um produtor de perfil completamente
diferente dos que cultivam o cereal para o mercado de grios. O milho-verde apresenta a
vantagem de um cicle mais curto: Enquanto a lavoura do mitho para grio ocupa o solo
por 130 dias, em média, o verde é colhido de 75 a 90 dias depois do plantio. Ao
desocupar 0 solo mais cedo, o milho-verde tem um retorno econdmico mais rapido pois
permite no minimo duas safras anuais, ou cinco em dois anos, e funciona como uma
alternativa na entressafra. Na escolha das sementes, os produtores do milho-verde déo
preferéncia a hibridos que produzam espigas grandes e vistosas, além de grdos
uniformes.

As exigéncias especificas para a produc@o de milho-verde comegam mesmo € na
colheita. Comc uma verdura ou legume, ele exige uma grande agilidade na hora de
colher e de entregar o produto. Facilmente perecivel, o tempo entre a colheita ¢ o
consumo ndo pode passar de quatro dias. E preciso estar atento para a hora na qual as
espigas chegam no ponto, de 20 a 25 dias apds a floraglio, com os gros em estado
leitoso. Se passar do ponto, o milhc ainda pode ser aproveitado como grdo, mas ha
perdas no prego.

As indhstrias que promovem o enlatamento do milho-verde por sua vez, tem
dificuldades em processar o enorme volume produzido nos pico da safra, e recorrem ao
congelamento da matéria-prima, como forma intermediaria de estocagem, antes do

processamento.
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Mesmo quando a manutengio das fungdes vitais ndo sdo importantes, 0 aumento
de volume devido a formacgio de gelo pode causar danos a estrutura celular do produto. A
destruig8o ocorre na etapa congelada, torando-se evidente durante ¢ descongelamento.
Como consequéncia ha uma perda de peso em relagio ao produto in natura em
decorréncia da exsudagdo de suco. A ruptura das células provoca a liberagio e a mistura
de enzimas e substratos, resultando no escurecimento do tecido, desenvolvimento de off-
flaver e aceleracdo do processo de degradacio celular.

Nos alimentos com alto nivel de umidade, os danos as células causadas pelo
congelamento sdo mais evidentes e drasticos. Uma etapa inicial de desidratagfio antes do
congelamento final tem-se mostrado eficiente para evitar esses danos fisicos ¢ prover um
aumento da qualidade nutricional dos produtos congelados (ANDREOTTI ef al., 1980,
TOMASICCHO ¢ ANDREOTTI, 1990; BISWAL et al., 1991, BOLIM ¢ HUXSOLL,
1993; RESENDE, 1994; NUNES, M.H., 1997).

Os processos de desidratac3o mais utilizados na ind{stria s3o os que empregam o
ar quente como agente de secagem. Para alimentos mais sensiveis, como as frutas, o uso
de temperaturas altas pode causar alteragdes no tecido (enrijecimento) ¢ nas propriedades
organolépticas do produto. Por ser realizada em temperaturas da ordem de 30°C, a
desidratagdo osmotica seria uma alternativa mais branda para a remog¢io da agua de
alimentos.

Nesse trabalho estudou-se o efeito de solugbes de multicomponentes (sal e
agucar) na desidratagfio osmética de milho-verde e o posterior congelamento do produto.
Avaliou-se a a¢dio crioprotetora dos solutos envolvidos no fendmeno osmétice durante a

etapa congelada.




CAPITULO II - REVISAO BIBLIOGRAFICA

11-1- MILHO-VERDE

O griio de milho € uma semente e contém portanto um embrifo completo e todo o
aparato estrutural, nutricional e enzimatico necessario para iniciar o crescimento e prover
o desenvolvimento da planta.

A Figura 1.1 localiza os principais componentes de um grido de milho-verde

amadurecido. A estrutura geral é semelhante a de um grio de milho verde.

Figura II.1-Gro maduro. Corte 1 e 2: a) apice; b) pericarpo; ¢) aleurona; d)
endosperma; e) escutelo; f) camada glandular do escutelo; g) coleoptilo; h) pluma com
caule e folhas; i) primeiro internodulo; j) raiz lateral seminal; k) noédulo escutelar; ) raiz
primaria; m) coleoriza; n) células de conducfo; o) camada abscissa escura; p) pedunculo
talo floral. 3-Secfio através do pericarpo ¢ endosperma: a) pericarpo; b) membrana
nucelar; c) aleurona; d) células marginais do endosperma; e) células interiores do
endosperma. 4-Secéo através do escutelo: a) camada glandular; b) células interiores. 5-
Seg¢do vertical basal do endosperma: a) células comuns do endosperma; b) fina parede de
condugéio, ¢) pericarpo.
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O grio inteiro € composto de cauda, pericarpo, endosperma, e germe. O principal
constituinte do milho ¢ o amido, que em um grio maduro chega a 72-73% do total. O
milho tem também, 12% de proteina, 1-3% de agiicar e 4% de fibras, além de minerais,
vitaminas e varios outros componentes em menor propor¢io. Esses componentes estdo
distribuidas nas seguintes proporcdes: a maior parte do amido, 98% estd no endosperma.
No endosperma também se concentram 74% da proteina. O germe apresenta em
potencial, os tecidos metabolicamente ativos, contendo 70% do agtcar, 26 % da proteina
do grio, 78% das cinzas, 83% dos lipidios, sendo o foésforo, o mineral mais abundante,
(EARLE ef al., 1946, ANONIMO, 1982).

O germe ¢ composto do embrifio e o escutelo como organismo nutritivo. Constitui
10 a 12 % do peso seco do grio, e nele sdo estocados os nutrientes ¢ horménios que sdo
mobilizados pelas enzimas elaboradas durante o estégio micial de germinagfo.

O endosperma constitui 82-84% do peso seco do grio sendo que o amido
corresponde a 86-89% desse peso. Apresentam células alongadas contendo granulos de
amido de 5-30 pm inseridos em uma matriz proteica continua, composta de um material
amorfo embebendo pequenos corpos de proteinas, sendo a principal a zeina.

O pericarpo ¢ a estrutura periférica da semente, fina ¢ hilalina, aderida a camada
superficial do endosperma. Apresenta semipermeabilidade e se mantém intacta quando os
grios sdo reconstituidos, suportando o efeito da diferenca de pressfio osmotica entre a
dgua e as solugdes concentradas, no interior do grio. Corresponde a 5-6% do peso seco
do grido. Todas as partes do pericarpo sfio compostas de células mortas, que sio tubos
celulosico. No pericarpo abaixo da cobertura superficial (epiderme) tem-se uma camada
grossa e compacta, conhecido como o mesocarpo, composta de célula alongadas, vazias
com numerosos furos. Esses furos e as areas livres entre a camada celular promovem a
interconex&o por capilaridade entre todo tecido celular, facilitando a absorgéio de agua. O
pericarpo estende-se até a cauda do griio, local de fixagdo ao sabugo. Nessa regidio o
tecido € esponjoso facilitando a troca de nutrientes. Um feixe vascular do sabugo passa
através da cauda e termina na porg¢do basal do pericarpo. A cauda constitui apenas 1% do
peso seco do grio (WOLF er al., 1952).

Um corte transversal ao pericarpo indicaria a seguinte constitui¢io: epiderme,

mesocarpo, células de absorgZo, células tubulares, aleurona, subaleurona, endosperma.
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O desenvolvimento do amido no endosperma precede ao surgimento do embrido.
O crescimento continua por divisdo, cessando 28 dias apos a fertilizacdo (AF) e o nivel de
amido se estabiliza acima de 30 dias AF. O contetdo de aglicar se acumula nos 15 dias AF
e entdo declina, para aumentar o deposito de amido. A sintese de proteina no endosperma
¢ iniciada quase ao mesmo tempo que a do amido, diminuindo sua formagio quando cessa
a do amido, mas ¢ acelerada nos estagios tardios da maturagéo, coincidindo com o rapido
declinio de aminoacidos livres (CERNING e GUILBOT, 1971).

O desenvolvimento do embrifio ¢ mais demorado em relagio a2 do endosperma.
Nos 21 dias AF, o embrifio € muito pequeno em relacio ao rapido crescimento do
endosperma (KIESSELBACH, 1949).

O milho apresenta duas vitaminas liposoliveis, A (B-caroteno) e E. Em maior
fragdo estdo as vitaminas hidrosoliiveis, como a tiamina (B1), peroxidina e niacina. O j-
caroteno do milho é destruidos pela oxidagfio, juntamente com outros pigmentos
carotendide, quando armazenados por tempo prolongado (WATSON, 1962).

Outros constituintes menores que ndo sdo classificados como vitaminas mas que
exercem papel vital no crescimento do embrifio, sdo os componentes heterociclico:
adenina (5,4 mg/Kg), adenosina {9,6 mg/kg), uridina (18,3 mg/kg) e uracila (2,8 mg/kg)
{CHRISTIANSON et af, 1965).

Ha cinco classes gerais de milho: de pedra, de pipoca, de farinha, comum (de
dente), e o doce, todas baseadas nas caracteristicas dos grios. O de pedra tem a coroa
redonda e muito dura devido a presenga de um grande e continuo volume de endosperma
duro ou granulosc. Essa variedade de milho € popular na Argentina, € em algumas partes
da Italia e Africa. O milho de pipoca ¢ um tipo de milho de pedra menor. O de farinha
geralmente tem uma coroa redonda ou plana contendo todo endosperma macio, e é
cuitivada por certas populagSes indigenas da América Latina sendo consumido
diretamente como alimento. O milho de dente, como o nome implica tem uma depressio
na coroa que se forma com a maturacic das sementes desidratadas.

No miltho-doce um gene recessivo, causa alteragido no endosperma que resulta em
um maior nivel de a¢ticares soliveis, com reducio no teor de amido. Todas as variedades
de mitho prestam-se ao consumo humano, desde que colhidos em um estagio inicial,
quando a sintese do amido e da proteina ainda nfio estd bem desenvolvida. Esse produto

tem a designacfic natural de mitho-verde. Na maioria das espécies recomenda-se uma
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cotheita de 20 a 25 dias apoés a floragfo, que conforme indicado acima, também
corresponde ao periodo de maior conteiido de acgtcares.

Na América do Norte € na Europa, as variedades milho-doce sdo utilizadas como
milho-verde, devido a atributos como cor, maciez e dogura. Essa variedade permite
também um periodo mais prolongado de colheita. No Brasil, somente agora que estdo se
intensificando os ensaios para aclimatizar as variedades de milho-doce, para a sua cultura
nas nossas condigGes, € o milho comum (de dente) € usado, na forma de milho-verde.

Um estudo importante sobre variedades doces de milho foi realizado na
UNICAMP, com o milho Nutrimaiz. A composig¢io basica do hibrido L90 x 1.60 derivado
do Nutrimaiz € mostrado na Tabela. I1.1 (ROSENTHAL e SGARBIERI, 1988).

Tabela II.1-Composigdo basica do milho Nutrimaiz (ROSENTHAL e
SGARBIERI, 1988).

Componente %
Agua 67,0
Proteina bruta (%Nx6,25) 12.2%
NNP** (%N x6,25) 0,5%
Cinza 2,1*
Lipidios totais 6,0%*
Agucares totais 8,7*
Acticares redutores 2,3*
Fibra 6,8*
Polissacarideos (por diferenca) 64,2%

* Base seca; ** Nitrogénio nfo-protéico.

O hibrido utilizado nesta pesquisa além de possuir caracteristicas fisicas favoraveis
a industrializag8o, possui um elevado teor de proteina e de agticares totais em relagio ao

milho normal.
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I1-2 - DESIDRATACAO DE ALIMENTOS

A desidratacio de alimentos como preservagio € aplicada desde os primdrdios das
civiliza¢des, sendo ainda hoje um dos processos mais utilizados em agropecuaria. A
secagem de frutas ao sol e a defumacio de peixes e carnes sdo processos bem conhecidos.
O objetivo maior da secagem € a redugio da agua livre dos alimentos, transformando um
produto perecivel em um produto estavel, com redugdo dos custos com o transporte € a
estocagem devido A diminuigio de volume e/ou peso. Os métodos da secagem sio
inGmeros, sendo cada qual empregado levando em consideragdio o tipo do produto, o
volume a ser processado e a situagio econdmica.

Os produtos alimenticios processados pela secagem térmica sofrem mudangas de
natureza quimica, fisica e bioquimica comprometendo a qualidade e a integridade dos
materiais biologicos, sobretudo em nivel de estrutura celular (COHEN e YANG, 1995).
Os principais efeitos adversos que ocorrem nos alimentos durante a secagem sdo a
degradacio de nutrientes com redugiio do valor nutritivo dos alimentos; a perda de
compostos volateis como o aroma, danos a estrutura das células, causados pelo estresse
ocasionando em encolhimento; a degrada¢fo da qualidade causada por reagdes quimicas
de escurecimento enzimatico e nfo-enzimatico, pela oxidagio de lipidios € componentes
aromaticos, pelo desenvolvimento de aromas e sabor indesejavels, e pela destruigiio de
pigmentos, como a clorofila, os carotenoides e flavonoides.

Com relagdo a desidratacdo de alimentos sélidos, sdo conhecidos processos em
que a remogdo da agua ¢ realizada em temperaturas proximas 4 ambiente (secagem
convencional com ar natural e a desidratacio osmoética) ou mesmo em temperaturas
abaixo de 0°C (liofilizagio). Os métodos de secagem com ar natural e a liofilizagio ndo
s3o tdo agressivos como a secagem com ar quente, mas também possuem desvantagens
que limitam o uso dessas técnicas. Na secagem natural & temperatura ambiente (25-30°C),
o uso da temperatura baixas aumenta o tempo do processamento € a assoctagiio desses
dois fatores favorece o crescimento de microrganismos. Na liofilizacio as desvantagens
sdo de ordem econdmica sendo sua aplicagio comercial limitada a alimentos sensiveis
devido aos altos custos do processo. O principio fisico-quimico basico que norteia
critérios de conservagdo de alimentos desidratados € o conceito de atividade de dgua, que

serd considerado no proximo item.
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I1.3 - A ATIVIDADE DE AGUA

A &gua é o componente principal da maioria dos alimentos. Nestes produtos, a
agua pode exercer diversas funcgOes importantes para as suas caracteristicas fisicas e
quimicas, tais como: solvente, plastificante, conferindo caracteristicas mec@nicas aos
produtos; e reagente, nas rea¢des de hidrolise. Além disso, a agua ¢ facilmente adsorvida
em pontos especificos de alimentos desidratados, reduzindo sua susceptibilidade a
oxidagao.

A agua exerce uma dominéincia no funcionamento de todos os organismos vivos
sendo também o componente integrante na determinacdo dos atributos fisicos dos
alimentos manufaturados. Historicamente, o tempo de prateleira e a qualidade dos
produtos pereciveis eram retratados pelo contetido de agua, até que (SCOTT, 1959 citado
por FRANKS, 1991), propde a atividade de agua, a., como fator determinante para a
qualidade microbioldgica e textura fisica dos alimentos processados. Diferentes tipos de
células sofrem variagBes em suas habilidades no crescimento € no metabolismo quando a
ay € reduzida. E a atividade de dgua juntamente com o pH e a temperatura tem sido
retratadas como fatores determinante das fungGes fisiologicas dos produtos processados.

Em geral os organismos vegetativos reagem quando uma concentragio externa
dos solutos € aumentada, decrescendo sua a, € provocando um aumento em seus niveis de
concentracio de solutos internos, o suficiente para exceder a osmolalidade externa. Os
solutos internos que podem ser regulados desta maneira, sem interferirem com o
metabolismo das células sio considerados solutos compativeis, em contraste com 0§
outros solutos, os quais sdo denominados toxicos. Os solutos quimicamente compativeis
sdo diversos, incluindo os aminoacidos (proloina, glicina, betaina), cations (Na®), aglicares
& outros carboidratos.

A resposta celular obtida pela diminuicio de sua atividade de agua ndo €
claramente compreendida em nivel molecular, mas sim em termos da energia consumida,
pois sdo acompanhadas por uma redugio na taxa de crescimento e, frequentemente,
mudangas no metabolismo final dos produtos. Nio ha registros, até o presente, de outros
pardmetros que oferecam critérios bésicos e racionais tdo simples como o da atividade de

agua scbre a atividade e a sobrevivéncia celular. O conceito da a, tem sido usual em
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estudos fisiologicos de microrganismos onde os valores medidos normalmente
correlacionam bem com o potencial de crescimento e atividade metabolica. Entretanto,
existem exce¢des onde o uso de a,. como medida da qualidade ¢ deficiente, levando a
consequéncias desastrosas, como ocorre para alguns dos alimentos de umidade

intermediaria, quando a glicose € convertida para frutose (FRANKS, 1991).

IL4-PREDICAO DA ATIVIDADE DE AGUA DE MISTURAS SIMPLES E
DE MULTICOMPONENTES

A atividade de agua, a,, se define através da fugacidade, sendo, a fugacidade uma
coordenada termodindmica mediante a qual se exprime, em forma mais conveniente, 0
potencial quimico de substincias solidas, liquidas e gasosas, puras ou em solugdo. A a,, é
a razio da fugacidade da agua em uma solugdo em relagio a fugacidade da agua pura, a
mesma temperatura podendo ser aproximada pela pressio de vapor parcial, dentro de
condigbes usuais de temperatura e pressio atmosférica que prevalecem nos

processamentos de alimentos.

a, =2» [H-1]
Iz

onde:
P = pressdo de vapor da agua da solugéo;

pw = pressdo de vapor da agua pura, na mesma temperatura.

Existem relagOes entre a,, e outras propriedades, como as propriedades coligativas
de depressdo no ponto de fusdo do gelo e a pressdio osmética,

A maioria dos métodos desenvolvidos para predigSes de a,, sdo limitados & fases
aquosas, por serem baseados na definicBo de concentragiio molal, {n moles / 1000 g
solvente), (CAURIE, 1985). Os ndo-solutos, constituintes do velume da matéria seca de
varios produtos alimenticios e que também contribuem para a depressio da a,, ndo
poderiam ser considerados nessas correlagdes.

O método sugerido por GHUANG e TOLEDQ, (1976) para predizer a a.., usando
as contribui¢Ges dos sélidos insoliveis, sofre severas limitagSes, uma vez que pode ser

aplicada apenas para misturas binarias. O método de ROSS (1975) € aplicado para
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qualquer nimero de ingredientes, CAURIE, (1985), adaptou a Equagio de ROSS usando
a concentragio em lugar da representagdo molal, para que a equagio possa ser aplicada
para os solutos e os nfo-solutos de um material alimenticio aquoso.

Segundo CAURIE, (1985), a atividade de 4gua de uma solugdo binaria, €
calculada pela Equacio [11.2].

a’, ;1—%(1+AW+BW2) [11.2]
Sendo:
a, atividade de agua;
W concentragio de solidos dado por gramas de sélidos’kg de agua;
K 555%xM
M, peso molecular do soluto, (ou nfo-soluto).
AeB  constantes lidas na Tabela I1.1.

Tabela 11.1 - Constantes A, B, K, para ingredientes de alimentos a 25°C.

Solutos/ ndo
solutos K =555xM, M., A B
NaCl 1762 32 2.1915x10™ 1.1316x10°
KCl1 2322 42 -8.9364x10° 9.0541x10°®
Propileno 4238 76 4.0089x107 64.9570x10”
Glicol
Sacarose 20060 361 3.8297x107 ~7.4839x10°
Gluten 36630 660 -7.2146x107 -2.4536%10°®
Colageno 54339 979 1.2172x107 -4.7822x107
Amido 35788838 644844 9.999x10™ -1.0674x10™
Trigo 75296 1357 3.5130%107 5.6750x10%

A atividade de 4gua de uma mistura multicomponente € o produto das atividades

de agua calculadas individualmente pela Equagéo I1-2:
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a, =d, xda, [11-3]

'

Valores calculados foram comparados aos experimentais e confirmaram a

adequacfo no uso da Equagiio de CAURIE.
I1-5-COMBINACAO DE METODOS

Os produtos desidratados osmoticamente, sdo considerados produtos com umidade
intermediaria necessitando de outras etapas para a garantia de sua estabilidade.

Processos de preservagio de alimentos que associam sinergicamente os principios
ativos de dois ou mais métodos com o fim de agredir menos o produto sdo chamados,
formalmente, de Conservagdo por Combinagio de Métodos, e seu desenvolvimento esta
baseado na Teoria de Obstaculos de LEISTNER e ROEDEL (1978). Estes produtos
teriam uma atividade de agua relativamente alta, entre 0,90 e 0,95, e requerem obstaculos
adicionais para assegurar a sua estabilidade microbioldgica e obter um alimento com
caracteristicas de aroma e sabor aceitaveis para o consumo.

Os obstaculos mais amplamente utilizados sfo: F (temperatura alta/cozimento), t
(temperatura baixa/resfriamento, congelamento), a. (atividade de agua/secagem, adicio
de aghcar, sal ou outro soluto), pH (acidez/acidifica¢@o), Eh (potencial de oxido redugio/
remogio de oxigénio) e preservantes (adi¢do de antimicrobianos, cura, defumagio).

Esses fatores, juntos, parcialmente juntos ou separados, dependendo de suas
intensidades, podem promover a estabilidade microbioldgica dos produtos alimenticios.

Algumas situagbes possiveis estdo esquematizadas na Figura 11.2, s@o explicadas da
seguinte maneira (JARDIM, 1991): a primeira ¢ o exemplo de uma condigéo teorica, onde
o alimento seria preservado pelos seis obstaculos: F, t, aw, pH, Eh e conservantes, todos
com a mesma intensidade. Neste caso nenhum microrganismo existente no alimento

sobreviveria e o produto seria microbiologicamente estavel.
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Figura Ii.2-Exemplo de sete condigBes de estabilidade microbiologica de um produto
alimenticio. (LEISTNER, 1990)

A segunda condigio € mais realista com os obstaculos apresentando intensidades
diferentes. Os parAmetros t ¢ Eh ndo sfo essenciais, enquanto o pH mostra alguma
importincia. A a, e o{os) conservante(s), mostram-se como os principais fatores
responsaveis pela estabilidade do produto, mesmo com a contamina¢do microbiana de
propor¢io mediana.

Com baixa contaminacfo inicial de microrganismos, a terceira condi¢do pode ser
considerada. Neste caso ha possibilidade de limitar os fatores em a,, € t, que agem mesmo
quando utilizados de maneira ndio intensa e a estabilidade microbiologica do produto fica

assegurada.
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O contrario ocorre, em outra condi¢do, quando o nimere de microrganismos inicial €
bastante eclevado devido a falta de higiene no processamento. Esses microrganismos
ultrapassam qualquer obstaculo existente estabelecendo-se um processo de deterioragdo
ou possibilidade do produto causar envenenamento alimentar.

A quinta condigio mostra o Efeito trampolim quando o alto teor de vitaminas e
nutriente no alimento possibilita o desenvolvimento dos microrganismos, obrigando os
obstaculos a agirem mais intensamente para evitar esse crescimento.

A injuria subletal dos microrganismos através do cozimento ilustra a sexta condigdo,
pois prejudica o desenvolvimento destes. Mesmo que os esporos se tornem células
vegetativas, os obstaculos promovem a estabilidade do produto sem a necessidade de
serem utilizados intensamente.

A dltima condigdc apresentada por LEISNER, ilustra o caso de produtos cris
maturados, microbiologicamente estaveis. No produto pronto, a atividade de agua torna-
se o fator de obstaculo mais importante, uma vez que o pH no final do processo se eleva,
a concentragiio de nitrito residual e o nimeroc de microrganismos da microbiota
concorrente € pequeno. Nessa sequéncia de obstaculos sera inibido o desenvolvimento de
Salmonella, além de Clostridium botulinum, Staphylococcus aureus e os microrganismos
deterioradores.

Além das varias vantagens da Teoria dos Obstaculos ja citadas, tem-se ainda
outras como: desenvolvimento de produtos de acordo com as necessidades, economia de
energia, redugdo da quantidade de conservantes quimicos, como por exemplo do nitrito
em carnes, estabilidade de alimentos que causam perda para a inddstria por contaminagio
microbiana e o controle de qualidade das industrias baseado apenas em algumas

determinagdes.

11-6-DESIDRATACAO OSMOTICA

A desidratacio osmotica € utilizavel com produtos com alto teor de umidade, que
sdo introduzidos em recipientes contendo solugdes aquosas concentradas, geralmente,
compostas de sal e/ou agucar. O mecanismo da desidratagio estd baseado na diferenga de
atividade de agua, ay, que € mais alta no alimento do que na solugiio concentrada gerando

um potencial para a transferéncia de massa.
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Trés tipos de fluxo em contracorrente, estdc envolvidos no processo:
¢ uma consideravel remocio de dgua do produto para a sohugdo;
¢ a transferéncia de soluto da solugdo para o produto. Esse fluxo pode ser limitado pela

membrana celular, mas em alguns casos tem sido promovido de forma a introduzir um

principio ativo, um agente preservante, solutos de interesse nutritivo ou prover uma
methor qualidade sensorial final do produto;

e uma saida de solutos, originais do produto, como aglicares, acidos orgénicos,
minerais, vitaminas, etc. Em termos de balango de massa, esse fluxo pode ser
considerado muito pequeno, comparado com os dois primeiros, mas ¢ essencial para a
caracterizagio nutricional e organoléptica.

Geralmente, os solutos, usados na composicio da solugdo de impregnacfio tem suas
atribuigfes assocladas a formulagio do produto final de frutas ou vegetais, e mais
recentemente, carnes, frutos do mar, peixes e géis, conferindo um sabor agradavel ao se
degustar um alimento. A desidratacio osmotica esta sendo considerada combinada com
varias operagdes de processamento convencional de forma a prover a qualidade dos
alimentos e economia de energia, segundo a Teoria dos Obstaculos.

Algumas Combinagdes de Métodos com a desidratagdo osmoética estudados séo a
secagem com ar quente (LEVI er al, 1983; RAHMAN ¢ LAMB, 1991; BORGES e
MENEGALLIL, 1992; KIECKBUSCH et al., 1992¢ ¢ MIGUEL e KIECKBUSCH, 1992),
o congelamento (ANDREOTTI ez o/, 1980; TOMASICCHIO ¢ ANDREOTTI, 1980;
BISWAL ef al., 1991; NUNES et af., 1997), a liofilizagio LENART E FLINK, (1984). A
ehminagio parcial da dgua e o sélido introduzido protegem a estrutura natural do tecido

evitando sua danificagfio se submetido a um tratamento mais agressivo.

Algumas das limitacdes do processo podem estar associadas aos seguintes
aspectos:

e o contato da fase solida (produto) e a fase liquida (solugdc de impregnagdo). Os
produtos (massa especifica = 800 Kg.m™ para as frutas), tem a tendéncia a flutuar sobre a
soluciio devido a maior densidade da solucdo. Além disso, a alta viscosidade de algumas
solugbes exerce uma consideravel resisténcia externa para a transferéncia de massa ¢ a
necessidade de uma maior agitagio pode por em risco a fragilidade dos produtos

alimenticios.
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o 0 custo da solugdio concentrada é um dos fatores limites do processo, devido a
dificuldade do reciclo da solugio, riscos de contaminagio e proliferacio de
MiCrorganismos;

e o processo de desidratagio osmotica é caracterizado pela perda de 4gua, que vai
diluir a solugdo concentrada, promovendo uma polarizagio da concentragio junto a
superficie e a possibilidade de permear pigmentos, acidos, aglicar, minerais, vitaminas do
produto, podendo influenciar a qualidade final do mesmo;

e a razdo solugio/produto (geralmente na faixa de 10-20 nas pesquisas), em
termos industriais, tem se revelado um outro fator de recusa de implementacio dessa

técnica.

ii-6.1 — Varidveis do Processo

S#o considerados como variaveis do processo a natureza e a estrutura do tecido
vegetal e as condi¢bes de controle do processo na desidratagio osmética. Como
condi¢Ges de controle encontram-se os pré-tratamentos efetuados na matéria-prima
(branqueamento, sulfitacio, adi¢io de produtos quimicos, aquecimento ou
congelamento), a temperatura e a agitagdo utilizadas no processamento, a natureza € a
concentragio da solu¢do de desidrataciio, a razdo produto-solugio e a geometria do
produto (RAOULT-WACK et al., 1992).

A influéncia das principais variaveis de controle da operagiio sobre a cinética de
transferéncia de massa difere entre si devido ac comportamento dos diferentes vegetais
em fungio da espécie, variedade, grau de maturagio e das condigdes ambientais
(RAOULT-WACK et al, 1992, TORREGGIANI, 1993; GUILBERT et al, 1995,
TORREGGIANI, 1995).

11-6.2- Controle da Desidrataciio osmética

O transcorrer da desidratacio osmética de um alimento é fungdo primordial da
estrutura e compactacdo do tecido (vegetal ou animal). Os fluxos de transferéncia de
massa dependem das varidveis de operagfo como a area da superficie do produto a ser

desidratado, o tempo de osmose, a temperatura, o tipo de soluto usado (solubilidade em
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agua, peso melecular e estado idnico), o tipo das fases em contato (fases solido-liquido), a
pressdio, a razdo de massa de solugdo/produto e da agitacio do sistema (RAQULT-
WACK ef al, 1992; TORREGIANI, 1993; ARGAIZ ef al., 1994, RAOULT-WACK,
1994; ISLAM e FLINK, 1982; LERICI ef o/, 1985, GIANGIACOMO et al, (1987),
RAHMAN e LAMB, 1990).

A composicio da solugio concentrada € um fator chave na desidratagido osmotica.
No sentido mais restrito da desidratacio osmotica os solutos sdo empregados visando
aumento na taxa de remog¢do de agua e diminuigdo no ganho de solidos. Em outros casos,
entretanto, a impregnacdo de componentes especificos € incentivada visando a formulago
direta de um novo produto. O uso de misturas multicomponentes geram algumas
vantagens porém a compreensdo dos efeitos dos componentes (solutos ou nfo-solutos) é
dificultada devido as intera¢les entre os mesmos. Os solutos mais empregados sdo a
sacarose ¢ 0 cloreto de sodio sendo possivel a utilizagio de outros solutos soltveis
(aglicares ou sais neutros) ou solvente miscivel em agua (xarope de amido, acidos, bases,
etanol ou polidis), {(BONE, 1973; LENART e FLINK, 1984, BISWAL e
BOZORGMEHR, 1992).

O uso de solugbes osmoticas contendo agicar melhora a qualidade final do
produto desidratado osmoticamente, possibilitando a inibigdo da enzima polifenol oxidase
que catalisa o escurecimento oxidativo das frutas e/ou vegetais cortados ndo sendo
necessario, portanto, o uso do dioxido de enxofre ou outro método de inativacio das
enzimas. O uso de solugio de sacarose previne também a perda dos constituintes volateis
responsavels pelo aroma, mesmo em processos sob alto vacuo. Para alguns pesquisadores
a alta viscosidade das solugdes de acicar retarda as reagdes de oxidagfio que tornam
menos perceptivel o escurecimento do produto (WIENTIJES, 1968 citado por POTING,
1973).

A taxa de perda de agua do produto ¢ aumentada quando o sistema € submetido a
pressdes menores que a atmosférica. O processo de desidratagio a4 vacuo utiliza
temperaturas mais baixas que o processo convencional, favorecendo a qualidade do
produto (SHI e MAUPOEY, 1993).

As modificagBes nas caracteristicas sensoriais e fisicas dos produtos desidratados
osmoticamente sdc minimas com relagdo ao produto in ratura, exceto em alteragdes no

paladar, dependem da natureza da solugdio, e na umidade final do produto. (POTING,
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1973, LERICI ef al., 1985, GIANGIACOMO ¢f al, 1987, QUINTERO-RAMOS et al.,
1993).

A taxa de transferéncia de massa aumenta com o aumento da temperatura, mas
acima dos 45° C podem ser observadas reagBes de escurecimento enzimatico e
deterioracdo do sabor, havendo modificagbes das caracteristicas do tecido vegetal,
favorecendo o ganho de solutos. Pré-tratamentos utilizando elevadas temperaturas e curto
tempo (HTST), nas faixas de 80-85°C por 1 a 3 minutos, combinam o efeito osmotico
com a inativagdo enzimética por branqueamento (LERICI ef al., 1985),

A melhor temperatura de processamento depende do alimento. Com vagens por
exemplo, a desidratagio osmotica a temperatura de 40°C ¢ considerada alta e os melhores
resultados sdo obtidos a 20°C (BISWAL er al, 1991).

O ganho de so6lidos pelo produto aumenta com a concentragio inicial da solugio
(PONTING, 1973; BERISTAIN ef al., 1990), mas pesquisas usando sclugdes altamente
concentradas, indicam que uma camada de solidos se forma na superficie do produto que
dificulta a entrada de mais solidos (HENG et al., 1990; RAOULT-WACK, 1994).

A agitago pode ter grande influéncia sobre o aumento da perda de agua e sobre a
diminuicdo do ganho de soluto, principalmente para as solucdes concentradas. Em
sistemas sem agitacio as menores taxas de perda de é&gua foram interpretadas pela
existéncia de uma camada limite diluida ao redor da particula. A agitagio garante que a
solugdo concentrada seja renovada nessa regido gerando uma diferenca de potencial
favoravel a transferéncia de massa (RAQULT-WACK et al., 1989; citado por RAOULT-
WACK et al, 1992, RAOULT-WACK et al., 1991).

Os resultados expertmentais de perda de agua e ganho de solidos podem ser
ajustados com sucesso por modelos baseados na Lei de Fick em regime transiente
(BERISTAIN et al., 1990; PALOU ef al., 1993; RASTOGI ¢ RAGHAVARAO, 1994
MAURO ¢ MENEGALLI, 1995) e por modelos mais simples obtidos pelo balango de
massa do sistema (CONWAY er al, 1983; AZUARA er al, 1992; AZUARA e
BERISTAIN, 1992).
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11-6.3-Desidrataciio osmética de milho-verde

O milho-verde usado em processos de preservagiio deve apresentar o pericarpo
tenro, € a coloragfio amarela, como especifica 0 QUATERMASTER CORPS (1961). Para
a defini¢do da matunidade, o USDA (1943) sugere que a colheita deva ser realizada em
grios que antecipem ¢ estado leitoso ou no estado leitoso, com umidade de 72 a 73 %
base uimida, tenros e com o amido ndo endurecido. O branqueamento ou pré-cozimento
deve ser realizados no sabugo, para prevenir perdas do suco interno e de aroma, em agua
fervente por 5 minutos, ¢ entdo deixados resfriar até atingirem a temperatura ambiente.
Observou-se que entre 3 e 5 minutos s3o necessarios para que a atividade residual da
peroxidase esteja inativa no periodo de manuseio das espigas e retirada dos grios para o
processamento. VETTER ef al., (1959) sugerem que a medida da atividade da peroxidase
seja realizada 30 minutos ap6s o resfriamento do milho, para que seja permitida a sua
regeneracio. Isto porque YAMAMOTO ef al., (1962), mostraram que existem fragdes da
peroxidase que sfo termolabeis e termoresistentes. A fragdo termoresistente € de cerca de
5% da atividade total e podera sobreviver aos processos designados para destruir os
Microrganismos,

Um grande nimero de investiga¢des sobre a desidratagdo com ar aquecido de
milho-verde, foi publicado, compreendendo as seguintes etapas: (1) selegio das
variedades, (2) definicio da maturidade, (3) determinaciic das condigbes do
branqueamento ou pré-cozimento, (4) adiciio de agiicar para aumentar a dogura, tanto na
desidratagio osmética como na secagem com ar quente, (5) selecico das condigdes de
desidratagio (secagem e/ou desidratagfo osmética), (6) uso do tratamento com sulfito
para preservar a cor (secagem), e (7) especificagdes de reidratacio. (HUELSEN 1954;
STEINKRAUS ¢ MacDONALD, 1967, OGIHARA 1989).

O unico registro encontrado sobre desidratagdo osmética de milho verde € o de
LIMAVERDE et al (1988), que utilizaram esse método como pré-tratamento na secagem
do produto moido. Duas solugbes osmoticas foram usadas: 50% de sacarose e solugbes
saturadas de NaCl (357 g/L), em uma proporgéo 4:1 com mitho de 77% de umidade. O
processo com o sal foi mais rapido, atingindo um equilibrio com cerca de 12 h, reduzindo
a umidade do grio para 54%, e incorporando cerca de 0,5 g de NaCl para cada grama de

s6lido seco original do mitho.
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O processo com agucar exigiu mais de 30 horas para equilibrar, com uma umidade
final mais baixa do que a obtida com o sal, mas menor conteiido de agucar incorporado

{0,34 g/g de sélido seco original).

IL7-CONGELAMENTO DE TECIDO VEGETAL

Uma maneira de manter a aceitabilidade e a qualidade de algumas frutas e vegetais,
em estoque, por um periodo extenso, consiste na redu¢fio das taxas de transpiragdo e
respiracio, conseguida pela reducio da temperatura. Quando os alimentos perecivels sdo
acondicionados congelados em condigdes apropriadas, requisitos como, cor natural, sabor
e aroma, e nutrientes sio conservados por anos. Tecidos vegetal delicados como os das
frutas, sofrem danos morfo-fisiologicos irreparaveis causados pelo cristal de gelo. Esses
crio-prejuizos, sdo irreversivels interferindo na qualidade da textura dos produtos apds o
descongelamento, com a perda da turgidez e o gotejar do fluido celular. A adi¢do de
acgticar ao tecido vegetal evita os crio-danos ou a injurias. As caracteristicas relativas a
textura das frutas in natura, podem ser mantidas quando se tem formagio de pequenos
cristais de gelo intracelular obtidos para produtos congelados rapidamente, com baixa
temperatura de armazenamento, e rapido degelo.

O estagio inicial do processo de congelamento envolve o resfriamento do produto
préximo ao seu ponto de fusdio. Com o resfriamento rapido do tecido as plantas podem
aumentar a permeabilidade da membrana. KATZ E REINHOLD, (1964) constataram gue
a condutividade elétrica do tecido decresce nas primeiras horas em que sSo expostos a
temperatura de congelamento, aumentando logo apés. Essas informagtes sugerem que o
processo causa um aumento na permeabilidade da membrana e ou parede celular, para a
agua e os ions.

O ponto de congelamento de frutas e vegetais comestiveis ¢ governado pela
concentraciio de solutos solGvels, especialmente, aglicares, sais, e &cidos. Aglicares sdc 0s
solidos soliveis predominantes dos alimentos vegetais. Quando a temperatura do tecido
vegetal esta abaixo de seu ponto de congelamento, seu contelido de solidos soltiveis em
agua, vai se tornando mais concentrado na fase aquosa ndo-congelada e influenciando a
quantidade de gelo formado nos tecidos de plantas. REIDEL {1950) calculou o conteudo

de gelo formado para uma variedade de frutas e vegetais entre as temperaturas de -1 e -
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30°C. Para morangos constatou que acima de 80% da agua total estava congelada & -5°C
mas para cerejas, com duas vezes mais solidos soluveis, somente 40% do total da agua
estava congelada. Quando a temperatura ¢ abaixada para -30°C, 90% ou mais da agua
esta congelada em frutas como, morango, péras e cerejas e abaixo dessa temperatura, a
quantidade adicional de gelo formada ¢ muito pequena.

Em um processo de congelamento tipico, o gelo se forma externamente a célula e
a agua intracelular permanece no estado liquido, tendo uma pressio de vapor e energia
livre maiores do que a do gelo externo, a mesma temperatura. A agua intracelular move-
se através da parede celular e contribui para o crescimento dos cristais de gelo extra-
celular. Esse transporte de agua ocorre no congelamento lento e com altas temperaturas
de subresfriamento ¢ pode acontecer que a agua dentro das células permanecga néo-
congelada em todo o processo.

A formagdo de cristais de gelo no tecido das plantas pode conduzir a danos
irreversiveis para a parede celular, lamela média e protoplasmas. Esse dano estrutural € o
responsavel pela deterioragdo da textura dos alimentos vegetal, em relagio ao tecido
vegetal patural. Diversos estudos mostram que o amolecimento na textura dos alimentos
esta relacionado ao grau de ruptura dos tecidos vegetais, (BROWN, 1967, REEVE ¢
BROWN, 1966; STERLING, 1968). O tipo ¢ a extensfio dos crio-prejuizos das células
das plantas dependem do tamanho e localizago dos cristais de gelo, e estes, influenciados
pela taxa de congelamento e as condi¢bes do armazenamento do produtc congelado.

Quando o tecido das plantas € congelado lentamente, os cristais de gelo se situam
predominante na regidio extracelular, (BROWN, 1967, HULLE, ef al, 1965). Os espagos
intercelulares sio provavelmente os sitios onde a cristalizag8o se micia primeiramente.
Esses espagos contém vapor de agua, o qual condensa sobre a parede celular, em
pequenas gotas de agua que sfo convertidos em muitos cristais de gelo.

Quando o tecido vegetal é congelado a taxas de 10°C por minuto ou maiores,
predominam os cristais de gelo intracelular, (MAZUR, 1966; MOHR e STEIN, 1969).
Parénquima de tomates submetido a um congelamento rapido, revelou a presenca de
pequenos cristais de gelo, dentro e fora da parede, bem como no interior dessa parede. De
acordo com STERLING (1968) ndo houve mudangas na parede celular durante a crio-
preservagdo de magas ¢ de vagem congeladas em nitrogénio liquido e os produtos

descongelados apresentaram a mesma aparéncia que o produto natural.
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O descongelamento moderadamente rapido (1 a 5 min) do parénquima de tomate,
causa a ruptura do protoplasma (MOHR e STEIN, 1969). Entretanto, a plasmalema e o
sistemas de lamelas dos plastideos, permanecem intactos; alguns dos tonoplastos ndo
sofrem rupturas durante o regime de congelamento e descongelamento rapido e
moderado. A preservagdo da integridade da membrana das plantas, em células altamente
vacuoladas, € importante na retencio da pressdo hidrostatica dentro da célula, além da
prevengio do gotejamento e amolecimento do técido.

Os cristais de gelo nas plantas congeladas sofrem aumento de tamanho durante a
estocagem congelada e nos primeiros estagios de descongelamento. Esse fendmenos,
relacionado a recristalizagio, gera danos profundos para as células, podendo conduzir a
variagGes na microestrutura e perda da firmeza dos técidos.

Durante o armazenamentc de produtos congelados & temperatura de -7°C ou
inferiores, cessa o crescimento dos microrganismos, mas as mudangas quimicas continuam
mesmo a temperatura de até -18°C, que é uma temperatura de referéncia comercial no
congelamento. As variagbes quimicas de grande importincia na conservagdo da
integridade dos alimentos congelados, frutiferos e vegetais sio, reagGes associadas a off-
Sflavors, a degradag@io de pigmentos; escurecimento enzimatico e auto-oxidagdo do acido
ascorbico. Alteragio no pH do tecido vegetal durante o congelamento e a estocagem
posstvelmente tem ligagdo com a taxas dessas reacdes. Um controle satisfatorio da
deterioragdio quimica em alimentos vegetal congelados pode ser conseguido por pré-
tratamentos, tais como, o branqueamento e sulfitacio, e pelo decréscimo da temperatura

de armazenamento para temperaturas mais baixas.

IL8-AGENTES CRIOPROTETORES

A velocidade e a temperatura de congelamento s3o, reconhecidamente, as
principais causas dos danos causados a célula pelo congelamento. Contudo, a maioria dos
pesquisadores concorda, que a melhor maneira de prevenir tais danos € por meio de uso
de aditivos quimicos, substdncias capazes de proteger parcialmente os alimentos
congelados diminuinde a quantidade de exsudado durante o descongelamento

{GARROTE ¢ BERTONE, 1989).
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As substincias adicionadas aos alimentos com ¢ objetivo de protegé-los durante o
congelamento sio conhecidas como crioprotetores. Como conseqiiéncia da adi¢io de
solutos, o congelamento da solugio s6 comega a ocorrer em temperaturas bem abaixo de
0°C. Esta propriedade € bastante utilizada quando se deseja evitar a formacio de grande
quantidade de gelo durante o congelamento de um produto.

Qualquer soluto pode funcionar como um crioprotetor coligativo, basta atender a
dois pré-requisitos basicos: primeiro, ele deve ser capaz de atravessar a membrana celular,
pois, do contrario, causara uma significativa desidrata¢fo da célula, reduzindo a qualidade
geral do alimento; segundo, ele deve ser nfio toxico. Dos varios compostos conhecidos e
disponiveis para a crioprotecéo artificial, como por exemplo, o etanol, metanol, sorbitol e
uma grande variedade de glic1s, o glicerol parece ser o mais adequado, devido a sua falta
de toxicidade mesmo a altas concentra¢des, a sua capacidade de se distribuir igualmente
dentro e fora da célula, ndo apresentando nenhum efeito sobre o volume celular.

STERILING (1968) verificou que a textura do tecido de magas congeladas a -17°C
podiam ser protegidas em extensdo maiores armazenadas em solugdes contendo, entre
outros, etileno glicol, glicerol, propileno glicol, sorbitol, aglicar, e cloreto de sodio. A
firmeza dos pedacos de magcas, congelados e descongelados, foi mantida, aumentando-se a
concentragio do crioprotetor, polihidroxi, de 5% para 20%, sendo sua agio preventiva
baseada na redugio do tamanho dos cristais de gelo nos espagos intercelulares. O cloreto
de sodio teve efetividade particular, mantendo a firmeza dos tecidos de magas congelados,
sendo ineficaz para péssegos e morangos. O efeito do sal € atribuido a estimulagio da
atividade da pectina, a migragio de sal para o interior das células aumentando a turgidez e

a desidratagio da parede celular, (BUCK ef o/, 1944; JOSLYN e BUCK, 1953).

[1.9-DESIDRATACAO E CONGELAMENTO

A combinacio de duas técnicas conhecidas de preservagdo, como a desidratagiio e
o congelamento, foi primeiramente sugerida por HOWARD e CAMPBELL em 1946
Segundo os autores a remogdo de aproximadamente 67% do contetido de dgua de um
alimento (frutas ou vegetais) antes do congelamento ajuda a preservar a sua qualidade
geral, além de trazer vantagens econdmicas, como a redugiio no peso, no volume e na

energia necessaria para congelar o produto. O desidrocongelamento utilizando a secagem
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com ar quente j& foi empregado, com sucesso, no caso de magis (TALBURT e7 al., 1950
e LAZAR et al, 1961), ervilhas {TALBURT e LEGAULT, 1950) e mangas
(ANDREOTT] ef af., 1980 e RESENDE, 1594).

RESENDE (1994) estudou o efeito da pré-secagem inicial sobre a perda de massa
e a quantidade de exsudado de fatias de manga congeladas sob trés condigbes de
velocidade: lenta (freezer domeéstico 4 ~18°C); mediana (banho de etileno glicol 3 -25°C) e
rapida (imersio em mistura de etanol e gelo seco a -78°C). Foram utilizadas trés
variedades de manga (Haden, Tommy Atkins e Keitt), sendo a secagem realizada em um
secador de bandejas com fluxo de ar ascendente a temperatura de 80°C. Os resultados
confirmaram a diminuigdo do “dripping” com o nivel de desidratagfo inicial € com o
aumento da velocidade de congelamento, indicando comportamento diferenciado
conforme a variedade estudada. Para niveis de secagem da ordem de 30% notou-se uma
redugdo significativa da quantidade de exsudado, ndo sendo observadas alteragdes na
aparéncia e textura das fatias desidrocongeladas quando comparadas com as fatias in
natura.

Com o surgimento da técnica de desidratagio osmética ¢ a constataciio de que os
alimentos desidratados dessa forma sfo de qualidade superior aos desidratados por
métodos convencionais, alguns trabalhos foram realizados com o objetivo de comprovar a
eficiéncia da desidratagio osmoética como um processamento prévio ao congelamento.

NUNES (1997) em sua pesquisa com desidratagdo osmética de manga combinada
com o congelamento, observou como tendéncia geral que a exsudacgio das fatias apos o
descongelamento diminui com a aumento da concentracic das solugdes osmoticas
utilizadas. Uma comparagic entre a massa exsudada e o contendo de gelo das fatias
indicou que o congelamento rapido induz menor dano celular do que o congelamento
lento, com mesmo contetdo final de gelo. A temperatura de inicio de congelamento das
fattas pré-tratadas diminui conforme a diminuigfo da atividade de agua da solugdo
osmética usada, um reflexo da menor umidade residual e maior ganho de sélidos. Outros
autores que combinaram a desidratacio com o congelamento sdo. ANDREOTTI ez al.

(1980); TOMASICCHIO e ANDREOTTI (1980); BISWAL ef al. (1991).
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11.10- PROPRIEDADES TERMOFISICAS DO CONGELAMENTO

A modelagem dos processos de congelamento e descongelamento exige que sejam
conhecidas algumas propriedades termofisicas do alimento, como a entalpia, a capacidade
calorifica, a condutividade térmica, a difusividade, a densidade e a temperatura de
mudanga de fase (CHANG e TAQO, 1981). Visto que para muitos alimentos os dados
especificos nfo estfio disponiveis, valores médios ou aproximados sfo utilizados como
uma primeira estimativa para os parametros do processo. Contudo, para maiores niveis de
produtividade e eficiéncia € necessaria a determinagio precisa dos valores de temperatura
de inicio de congelamento ¢ da relagfo entre entalpia, calor especifico € temperatura.

A distribuicio de temperatura no interior do produto durante o processo de
congelamento varia consideravelmente e por isso o tempo de congelamento deve ser
definido quanto a sua localizagiio. Sendo o centro térmico a regido onde o resfriamento
ocorTe mais lentamente, convencionou-se utiliza-lo como referéncia. Como os alimentos
ndo possuem um ponto de congelamento definido, devido & presenga de sdhdos
dissolvidos e a interagdo da agua com as substdncias presentes, é preciso considerar uma
faixa de temperatura na qual o calor latente é liberado. A regido de -1 a -5°C §é,
normalmente, a zona de méxima formagdo de gelo ou da “parada térmica”, assim chamada
por corresponder, aproximadamente, a um patamar nas curvas temperatura versus tempo
durante o congelamento (KLEEBERG, 1986).

Para os calculos de calor especifico de alimentos congelados, a principal hipdtese ¢
a de que toda a agua é transformada em gelo durante o congelamento e, por isso, o calor
especifico preponderante € o do gelo. Como exposto acima, o congelamento de produtos
alimenticios € um processo gradual, que ocorre em uma ampla faixa de temperatura e,
como consequéncia, as medidas do calor especifico sdo suyjeitas a erros (DICKERSON,
1968 citado por ASHRAE Handbeok, 1993).

As propriedades termofisicas sdo fortemente influenciadas pelo estado fisico da
agua e pela quantidade de gelo formada. Com a proximidade da temperatura de inicio de
congelamento ocorre uma variagiio brusca nas propriedades do produto que pode ser
medida por meétodos calorimétricos e correlacionadas por equagles basicas da

termodindmica (KLEEBERG, 1986).




Capitulo 2 - REVISAQ BIBLIOGRAFICA 25

11.10.1- Entalpia

A entalpia, normalmente representada pelo simbolo H, € uma variavel de estado,
definida pela expressio H=U+ px V, em queU ¢ a energia interna do sistema, p a sua
pressdo ¢ Vo seu volume. Assim como a energia interna, a entalpia ndo possui valor
absoluto; portanto somente podem ser calculadas variacBes totais na entalpia, sendo seus
valores dependentes apenas do estado final do material (temperatura, pressio, fase e
composi¢io) e ndo de como ele foi atingido (HIMMELBLAU, 1984).

SCHWARTZBERG (1981) desenvolven uma equag@o para calcular a capacidade
calorifica de produtos congelados (Cp.) baseando-se em principios termodindmicos e
usando uma corregdc da Lei de Raoult. A entalpia (H) foi determinada integrando essa

equagio entre uma temperatura de referéncia T, e a temperatura do produto (Tp):

(a)a”“bxa)s)X&HO TO_TIC
H=(T, - T C : 11.4
( p R)Xi: P+ (To ‘"TR) X T{} "Tp [ ]

Em que: 1, = temperatura de congelamento da dgua pura, °C

T; . = temperatura de inicio de congelamento do produto, °C

w, = fragio massica de agua, kg spua'kg produto
w, = fragdo massica de solidos, kg wiisov/kg produto

AH, = calor latente de solidificaciio da agua, kcal’kg

O coeficiente de agua ligada, b, € definido por SCHARTZBERG (1981), como a
massa de agua ligada por massa de alimento seco. Os valores de b, para produtos vegetais
estdo entre 0,18-0,25, sendo determinados por meio de um simples sistema de calorimetro
de mistura. Foi utilizado com sucesso em filé de pescada (KLEEBERG, 1986) e de caclo
(HENSE, 1990}, com manga (NUNES, 1997) e com gema de ovo (TELIS, 1996).

Nos processos comuns de congelamento, considera-se a temperatura de referéncia
come sendo -40°C, Em regimes transientes, SCHWARTZBERG acha mais conveniente
considerar a temperatura de referéncia como sendo a temperatura de inicio de

congelamento do produto. Nestes casos a Equagdo 11.4 se transforma em:
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[11.5]

H=(Tp _Ti,c)X{:Cpc +(wa_bme)XAH0}

(To - Tp)

Segundo NUNES (1997) os dados experimentais de entalpia de congelamento
para fatias de manga foram muito bem ajustados pelo modelo de SCHWARTZBERG
(Equagdo I1.5). Uma boa revisdo sobre as diversas equagdes utilizadas para o célculo da

entalpia pode ser encontrada em HENSE (1990), KLEEBERG (1986) e NUNES (1997).

11-10.2- Fracio massica de gelo formado durante o congelamento

Segundo SCHWARTZBERG (1981) a fragdo massica de gelo formado durante o

congelamento de um produto pode ser calculada pela Equagio 11.6:

(Ti,c - TP ))

@ :(wawbxms)x[(To °T)

[11.6]

sendo @, representada como Kg gao/Kg proauo. Em alguns casos € conveniente expressar a

quantidade de gelo formada como kg ;uo/K8 sgua do produte, que € obtida dividindo-se a

Equagdo I1.6 pela umidade do produto, U, (% base Gimida).




CAPITULO III - MATERIAIS E METODOS

111.1-MATERIA - PRIMA

Milho verde (Z. mays), proveniente de Santo Antbnio de Posse - SP, Bairro da
Ressaca, colhido pela madrugada, nas segundas, quartas e sextas-feiras, encontrados em
embalagens contendo 5 espigas cada, foi comprado em supermercado local, Campinas -
SP. Selecionava-se as espigas bem granadas, e que apresentassem uma homogeneidade
dos gréos em relagdo a coloragiio e a turgidez.

A pesquisa experimental foi iniciada na Faculdade de Engenharia de Alimentos ¢
concluida no Laboratorio de Engenharia de Processos da Faculdade de Engenharia
Quimica- UNICAMP.

O processo de desidratag#o foi iniciado no mesmo dia da colheita, pois, passados
quatro dias, o milho ja ndo serve para ser consumido sob a forma de milho-verde, devido
a perda da umidade que causa o endurecimento dos grios.

A caracterizagio inicial do milho foi realizada por meio da medida de sua

umidade inicial e do teor de aglicar em termos da concentragdo de agucar total.

IML.2-BRANQUEAMENTO

A espiga inteira era branqueada em agua fervente, por 3 minutos, ¢ logo em
seguida esfriada por imersio em agua. Os grios eram entfo separados por meio de cortes
axiais no sabugo em plano ligeiramente afastados dos gréios para evitar perda do germe e
parte do endosperma. O mitho era entfio retirado por pressio pela parte do sabugo
obtendo-se grios inteiros (OGIHARA, 1989).

IL3-DESIDRATACAO OSMOTICA

Para o processo de desidratagio osmdtica apds a etapa do branqueamento, cerca
de 25 gramas de milho foram colocados em contato com solugles de sacarose e sal e

misturas de sacarose e NaCl. Todas as concentragtes estdo expressas como % em massa

27
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e serdio apresentadas na secio IV.2. As solugdes e misturas foram preparadas com aglicar
(UNTAO) e sal (CISNE), comprados em hipermercados.

Os tempos de desidratacio osmética foram fixados em: 60, 150 e 300 minutos,
num sistema isotérmico a 30 °C. A proporgdo amostra: solugfo foi de 1:10 e o conjunto
colocado em shaker sob agitacfio constante a 200 rpm. O erlenmeyer com a amostra-
solugdo for mantido tampado para evitar a evaporagio durante a desidratagio osmotica.

Apés o tempo de contato, os grios foram rapidamente drenados em peneiras de
uso doméstico, mantidos por segundos sob agua corrente para remogio da solugio
remanescente na superficie e em seguida foram enxutos em papel toalha e pesados para o
controle da perda de peso. Uma massa conhecida foi separada para as analises de:
umidade, conteudo de sal e aglcar, atividade de agua, e posteriormente para a
determinacdo da entalpia. Para quatro dessas solugdes especificadas os grios tiveram suas

cascas removidas analisando-se a umidade e o conteudo de sal e de agucar separadamente

em cada fragio.

IIL4-CALCULO DA REMOCAQO DE MASSA DURANTE A
DESIDRATACAO OSMOTICA

A Remocdo de Massa durante a etapa de desidratagdo osmotica foi determinada

por meio da Equagdo [IIL.1}:

M. —
(remog¢io de massay= (‘—MM—E—] x 100 [TI.1]
i

em que:
M,= massa dos grios antes da desidratagdo osmotica, kg

M, = massa dos grios apos a desidratagio osmoética, kg
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HL5-CALCULO DA AGUA REMOVIDA E DO GANHO DE SOLIDOS
DURANTE A DESIDRATACAQ OSMOTICA

O caleulo da fragio massica de Agua Removida (w,;) e do Ganho de Soélidos

(M, ) foi feito por meio das Equagdes [I11.2] e [IIL3], respectivamente; obtidas pelo

balan¢o de massa do sistema:

mMiXUi~MfXUf

.2
Da 100 x M, L.2]
M x[100- U ]-M; x[100 - U;
M, = il oM <] ] [111.3]
100
sendo:

U. = umidade inicial da amostra, % em base Omida

3

U; = umidade final da amostra, % em base umida

Para que a Remog3o de Agua e o Ganho de Sélidos possam ser determinados por
métodos gravimétricos, torna-se necessario assumir que nas condigdes utilizadas, os
solutos inicialmente presentes no alimento ndo difundirdo para a solugio concentrada
(GARROTE ¢ BERTONE, 1989). Como a casca protege o mitho, a lixiviagio de solutos
deve ser insignificante as equacgOes obtidas pelo balango de massa podem ser utilizadas

com razoavel seguranca e precisio.
TL6-DETERMINACOES EXPERIMENTALS.

ApOs o tratamento osmoético foram determinados a umidade € o conteiido de
acucares inicial e final. Para as amostras processadas com a mistura sal e agucar, realizou-
se, também, a analise de cloretos. Em algumas amostras, tanto para a solugdo concentrada
como para o mitho, antes e apds o processo de desidratagiio osmotica, medmi-se a
atividade de agua.

O mitho branqueado teve seu conteudo de insoliveis (fibras) determinado.
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111.6.1-Umidade

A umidade das amostras foi determinada em triplicata, permanecendo por 48 horas
em estufa com circulagéo a ar, a 60°C, tempo suficiente para se atingir peso constante. As
amostras eram transferidas para um dessecador contendo silica-gel até atingir a
temperatura do ambiente ¢ pesadas em balanca analitica digital.

A umidade foi determinada, em base (imida, pela expresséo:

amostra amosira

U,=| —2 == 100% [111.4]

amosira
wmida

sendo:

M, e = massa da amostra imida, kg
umdida.

M, ... = Massa da amostra seca, kg

3608

111.6.2-Quantidade de sélidos soliveis nas solucoes

A quantidade de sélidos solaveis das solugGes foram obtidas colocando-se uma

gota no prisma do refratémetro (Carl Zeiss-ABBE), calibrado em escala °BRIX.

I11.6.3-Atividade de agua

As diferentes solugGes e amostras tiveram sua atividade de agua medidas no
Departamento de Tecnologia de Alimentos - UNICAMP, com o uso do equipamento
{marca-DECAGON) sem termostato, mantido a temperatura de 17°C 2 20°C.
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111.6.4-Analise de Sal

A analise para determinaciio de NaCl foi realizada utilizando-se o Método de
Mohr Modificado.

Pescu-se uma massa da amostra desidratada que foi triturada e transferida para
erlenmeyer, lavando-se o almofariz e pistilo com agua destilada para incluir todo o
material e vestigios dos sélidos. O erlenmeyer era colocado em shaker a temperatura de
30°C por 60 minutos, com agitagiio constante (175 rpm). O material era transferido para
um baldo volumétrico de 100 mL e o volume completado com agua, agitado e entio,
filtrado ajustando-se o pH para 9,5. A uma aliquota de 5 mL acrescentava-se 3 gotas de
cromato de potassio (indicador) e titulava-se com o padrio nitrato de prata 0,1N até

atingir a cor vermelho castanho (laranja).

Célculo para o teor de sal:

Y srutacao UML) x 0,1 x 100 % 58,5
1000 x aliquota x (g yamostra

% NaCl =

x 100% [111-5]

II1.6.5-Analise de Acuacar

Para a determinagdo dos aglcares redutores totais utilizou-se o método
desenvolvido por MILLER (1959). Uma aliquota de 1 mL do filtrado obtido na analise de
NaCl, é retirada e se necessario, diluida. Adiciona-se 1 mL de 4cido cloridrico 2N e leva-
se ao banho-maria com agua fervente, por 5 minutos, para a hidrolise dos aglicares totais.
A solugdo era resfriada rapidamente em um banho de gelo, adicionando-se 1 mL de
hidroxido de sédio 2N, para a neutralizagio. Pipeta-se 1 mL dessa solugdo (neutralizada),
e acrescenta~se 1 mL de acido dinitrosalicilico, leva-se ao banho-maria fervente, por mais
5 minutos, resfria-se e acrescenta-se, rapidamente, 16 mL de tartarato de sédio e potassio
para a estabilizagio da cor. As leituras foram realizadas em espectrofotémetro (Beckman
DU 70), no comprimento de onda de 540 nm.

A concentragdo de aguicar era obtida por uma curva de calibragdo, e o valor

mutltiplicado pelo fator de diluigiio. O ganho de sacarose durante a desidratag8o osmotica
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era expresso em A Agucar isto €, o valor ido com um certo tempo de desidratagdo menos

o conteudo de agucares do milho branqueado.

HI-6.6-Determinaciio das Fibras

Pesava-se de 20 a 25 gramas de uma amostra ja triturada de um liquidificador, que
era fervida com 400 mL de dgua, por 20 minutos. O material era filtrado, usando-se papel
de filtro A-4 previamente lavado e seco em estufa e com seu peso determinado. O

material retido no filtro era lavado. O filtro era seco em estufa até peso constante.

TIL.7-DETERMINACAO DA ENTALPIA DE CONGELAMENTO

A entalpia de congelamento do mitho foi obtida utilizando-se o método do
calorimetro de mistura, empregado com sucesso por KLEEBERG (1986), HENSE
(1990), VIEIRA (1991), TELIS (1996) ¢ NUNES (1997). O calorimetro utilizado
consiste de uma garrafa térmica comum (marca Alladin), com capacidade de 500 mL em
cuja tampa foi inserido um termopar de cobre-constantan. Para agilizar as medi¢des foram
utilizados dois desses calorimetros. As temperaturas utilizadas para a construcio da curva
de Entalpia x temperatura foram -40, -30, -20, -10, -5°C, lidas no proprio banho
criostatico (marca Haake, modelo F3-K) com um termdmetro padrio (ASTM). Os
valores de entalpia foram obtidos para grios branqueados e para os desidratados
osmoticamente. Todas as andlises foram repetidas oitc vezes. As amostras foram
embaladas em sacos de polietileno laminado e seladas (seladora LORENZETTI),
permanecendo no banho tempo suficiente para alcangarem o equilibrio (aproximadamente
15 horas).

O procedimento experimental consistiu em secar as garrafas, pesa-las vazia e apos
adicionar certa quantidade de agua destilada. Por diferenca de massa, obtinha-se a massa

de agua (M, ). A temperatura inicial da dgua (T,,) era medida com o termopar inserido

na tampa da garrafa e registrada em um Scanning Thermocouple Thermometer (Digi
Sense - Cole Parmer). Quando a temperatura da agua entrava em equilibric com o
ambiente, a amostra era retirada rapidamente do banho e da embalagem e colocada na

garrafa. Para evitar gradientes de temperatura dentro da garrafa ela era agitada
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continuamente até que um novo estado de equilibrio fosse alcancado (T,), o que levava,

aproximadamente, dois minutos. Para evitar que fosse cedido calor ao sistema, o que
poderia interferir nos resultados, optou-se por agitar as garrafas segurando-as pela alca.
Apés atingido o equilibrio, o conjunto calorimetro-agua-amostra era pesado e, por

diferenca, obtinha-se a massa da amostra (M ). A variago total da entalpia do produto,

AH,(Tp — T,), foi caleulada por meio do balango de energia do sistema:
M, x AHp(Tp > T, ) =M, x Cp, (T, - T} +q, [11L6]

em que g, corresponde a capacidade térmica do calorimetro no intervalo de varia¢do da
temperatura da 4gua e Cp, corresponde ao calor especifico da dgua. O valor de q_foi

determinado por meio das curvas de calibragdo dos calorimetros {Apéndice A), obtidas

segundo o procedimento descrito em KLEEBERG (1986). O valor de AHp obtido pela

Equagdo 111.6 corresponde & variagio de entalpia total da amostra, desde a sua

temperatura inicial ( Tp) at¢ a temperatura de equilibrio do sistema (T,).

Para que se possa estudar o comportamento da entalpia do produto em diferentes
temperaturas € necessario expressar a variagio da entalpia em relagdo a um valor de
referéncia (H=0). SHWARTZBERG (1981) sugere que para os calculos da entalpia de
congelamento seja considerado como referéncia a entalpia do produto nio-congelado na

temperatura de inicio de congelamento (T, ).
O balango de energia do produto desde a sua temperatura inicial (T,) até a

temperatura de equilibrio (T, ) ¢ dado por:
AH,(T, > T,) = AH,(T, > T, )+ H, (T.)- H,(T,.) [111.7)

sendo:
AI—IP(TP —> Tc)zvariag:z”zo total da entalpia do produto desde a sua temperatura inicial

(T, ) até a temperatura de equilibrio (T, ), obtido através da Equacio I1L.6)
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AH, (T, — T, ) = variagdo total da entalpia entre o produto congelado a T, e o produto

descongelado a T, .

H,, (Ti,c) =entalpia do produto descongelado na sua temperatura de inicio de

congelamento.

H, 4 (T, ) = entalpia do produto descongelado na sua temperatura de equilibrio.
Sabendo que H, 4 (Te) - Hp’d( Ti,c) =Cpyg (Te - Ti,c) . a Equagio [II1.7] se torna:

AH, (T, = Te) = AH,(T, — T )+ Cpg(Te - T [171.8]

Considerando a entalpia do produto descongelado & T, ,como a referéncia

{(H = 0), a entalpia do produto na sua temperatura imgcial, HP(TP), pode ser calculada

pela equag@o abaixo:
H, (T, ) = AHp(T, - T.) - Cpy(T. - Ty,) [TI1.9]

em que:
Cpgy = calor especifico do produto descongelado na faixa de temperatura entre T, e T,.

Este valor pode ser estimado, para alimentos com umidade inicial superior a 26% (em
base umida), por meio da correlagio de DICKERSON (1968) citado por RESENDE
(1994):

Cpa=0,4+0,006xU [111.10]

sendo: U a umidade do produto, % em base timida.

O valor do calor especifico do produto completamente congelado pode ser

estimado pela equagiio de SIEBEL.:
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Cpe=0,2+0,003xU [T.11]

Esse valor ¢ substituido na Equagfio de Schwartzberg para a estimativa de novos

valores de entalpia, considerando a temperatura do produto (-40°C) até T;.

HI-$-DETERMINACAQ DA FRACAO MASSICA DE GELO

A fragdo massica de gelo foi calculada através da equacdo I1.6, da segdo 11.10-2.

IL.9-DETERMINACAO DA TEMPERATURA DE INICIO DE
CONGELAMENTO

A temperatura de inicio de congelamento das amostras foi obtida segundo o
procedimento descrito em FENNEMA ef al. ( 1973). As amostras, contendo um termopar
(AWG-30 Tipo T OMEGA) no seu centro, foram colocadas em um tubo de ensaio e o
conjunto (tubo-grao) introduzidos no interior do banho criostatico (marca Haake, modelo
F3-K), inicialmente 4 -40°C. A partir do momento da imerséo, a temperatura da amostra
era registrada a cada meio minuto, utilizando-se o Scanning Thermocouple Thermometer.

A Temperatura de Inicio de Congelamento foi determinada tanto para as amostras
branqueadas quanto para as desidratadas osmoticamente. Todas as medidas foram feitas
em triplicata. A calibragdo do conjunto termopar e tubo de ensaio foi feita na faixa de

temperatura de 25 a -40°C.
TI.10-ENSAIOS DE EXSUDACAO
As amostras apés a desidratagdo osmotica foram congeladas em freezer

(BRASTEMP-310), por 24 horas, em tubos de filme fotograficos pensando-se a amostra

antes € apos o congelamento a -20°C, para observar a exsudagdo do produto.




CAPITULO IV-RESULTADOS E DISCUSSAO

Os resultados apresentados neste capitulo correspondem a ensaios experimentais
realizados com as safras de mitho Zea mays de 1996/98. O desenvolvimento das técnicas
e das analises experimentais para a familiarizagdo com o procedimento laboratorial foi
adquirido com ensaios da safra de 1996. Nesse capitulo, os resultados discutidos fazem
referéncia aos dados da desidratagio osmotica e do congelamento. As tendéncias gerais
encontrados nos ensaios completos mantém concordéncia com os observados nos ensaios
preliminares, quando somente a desidratacfio osmotica foi realizada.

A precisio dos resultados e a concluséio da pesquisa dependem dos cuidados na
selecio da matéria-prima, devido as mudancas diarias, ambientais e hereditarias, que

afetam na composi¢fo ¢ a organizacio do produto in natura.

IV.1-ENSAIOS PRELIMINARES

O branqueamento do milho na etapa preliminar do trabalho, em 1996, foi
realizado de duas maneiras: na propria solugio osmoética em ebuligiic e em agua fervente.
Objetivava-se com o primeiro procedimento, além da inativagdo enzimatica, uma maior
remocgao de agua antes mesmo da desidratagdo osmotica convencional, com possibilidade
de minimizar o tempo total do processo. As solugdes de desidratagio nesse trabalho
preliminar tiveram uma atividade de agua: a,=0,759 (20% sacarose + 20% NaCl),
2,=0,819 (25% sacarose + 15% NaCl), medida com o Decagon ®.

Os resultados obtidos nos ensaios de desidrata¢fio osmotica com os dois tipos de
branqueamento estdo apresentados nas Figuras IV.1 a IV.6 (a» da solugdo: 0,759) e
Figuras IV.7 a IV.12 (a, da solugdo: 0,819). Nestas Figuras, ¢ em outras
correspondentes, apresentadas neste capitulo, o tempo O (zero) corresponde, ao inicio da
desidrata¢do osmética, apds o branqueamento de 3 minutos. Como a estrutura do milho ¢
bem mais rigida comparado com a de frutas, a agitagdo ndo aparenta ter influéncia sobre
a forma fisica dos grios de milho nem ocorre fragmentagio do material, como aconteceu
com NUNES (1997), em seu trabalho com mangas. Apos 48 horas entretanto, a solugéo
comeca a turvar-se, recebendo uma carga de componentes coloidais do grao.

Avaliando os resultados obtidos nesses ensaios, constatou-se que o

branqueamento em agua fervente ¢ eficiente na obtenciio de um milho desidratado

36
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osmoticamente, com baixo conteido de umidade, e com menor dano & textura do grio. O
branqueamento osmotico resultou em uma ag¢fo muito dréstica, comprometendo a
textura, a cor, a forma, o aroma do milho e, aparentemente, ndo apresentou nenhuma
vantagem na cinética da secagem osmaotica

A diminui¢do da umidade de 72,3% b.u. até cerca de 40% b.u., em todos os
ensaios € o parametro que melhor caracteriza o poder desidratante desse processo, € a
solugiio com menor atividade de agua promoveu a maior remogdo de agua.

Comparando-se os dados das tabelas, constata-se que ocorre uma apreciavel
penetracic de NaCl e de agicar (medido através da diferenga de agucares redutores
totais). Ha evidéncias de que a penetragfio de sal € maior quando o branqueamento ¢ feito
em agua fervente, mas os valores sio muito dispersos para permitir uma conclusio mais
definitiva. O sal se concentra sobretudo na superficie do milho e apesar da lavagem com
agua, chega a formar cristais quando seco em estufa, durante a determinagiio da umidade.

A remogio de massa (expressa em % da massa inicial) representa a diferenga
entre a agua retirada ¢ os solutos incorporados, e € consideravel nos 4 processos
avaliados, mas apresenta pouca diferenga entre eles, tendendo a valores entre 33 a 36%,
da massa inicial.

A conclusiio que resultou mais importante desses ensaios preliminares diz
respeito a influéncia do tipo de pré-tratamento térmico. Embora os resultados apresentem
uma dispersio, é possivel concluir, comparando os valores das Figuras [V.1 a1V.6, e das
Figuras IV.7 4 IV.12, que o uso de uma solugdio osmética no branqueamento ndo tem
muito influéncia na umidade final, e que o contelido de sal incorporado chega a ser
menor do que quando agua pura foi usada.

Como conseqiéncia  destes resultados, considerande também um
comprometimento na aparéncia do milho inativado com a solugio, optou-se por usar nos
demais ensaios deste trabatho o branqueamento térmico com 4gua fervente para inativar
as enzimas. Considerando também a grande quantidade de sal que impregnou o produto,
preferiu-se, nos ensaios definitivos, utilizar uma solugdo osmotica de menor
concentra¢io deste soluto.

Os ensaios preliminares com o milho, indicaram também que, em termos de pre-
tratamento para a secagem, a desidratacio osmotica deveria se limitar a um tempo

maximo de 5 horas, periodo no qual se estabelece a maior parte das trocas de massa.
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Figura IV.1- Varia¢8io da umidade na desidratagio osmotica de milho branqueado
em agua. Solugio osmética: 20% sacarose + 20% NaCl
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Figura IV-2- Remocdo de agua e remogiio de massa na desidratagiio osmotica de
milho branqueado em agua. Solugiio osmética: 20% sacarose + 20% NaCl.
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Figura IV.5- Remogio de agua e remogfo de massa na desidratagio osmoética de
milho branqueado em solugio: 20% sacarose + 20% NaCl.
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Figura IV-6- Entrada de solidos (% de NaCl e % A Aglcar) na desidratagio osmética
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Figura IV-7- Variagio da umidade na desidratacio osmética de milho branqueado em

agua. Solugfio osmética: 25% sacarose + 15% NaCl.
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Figura IV 8- Remogio de agua, remogio de massa na desidratagio osmética de milho

branqueado em agua. Solucdo osmética: 25% sacarose + 15% NaCl
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Figura IV-9- Entrada de solidos (% de NaCl e % A Agucar) na desidrata¢do osmética

de milho branqueado em agua. Sclugdo osmotica: 25% sacarose + 15% NaCl.
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Figura 1V.10- Variacio da umidade na desidratagio osmética de milho branqueado
em solucdo. Solugio osmoética: 25% sacarose + 15% NaCl.
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Figura IV.11- Remogdo de agua e remogio de massa na desidratacio osmoética de

milho branqueado em solugfio. Solugfo osmética: 25% sacarose + 15% NaCl.
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Figura IV.12-Entrada de sélidos (% de NaCl e % A Agucar) na desidratagio osmética

de milho branqueado em solugfo. Solugio osmotica: 25% sacarose + 15% NaCl.
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IV.2- ENSAIOS DE DESIDRATACAO OSMOTICA

Foram preparados dois conjuntos de solugbes osmoéticas com sacarose e NaClL
Quatro misturas de atividade de agua proxima a de uma solugio 50% de sacarose
(soluglio A) e quatro outras misturas, de atividade equivalente 60% de sacarose (solu¢io
B). A composigdo das solugdes osméticas utilizadas (% e massa) e as correspondentes
atividades de 4gua calculadas de acordo com a Equagiio de Ross Modificada (CAURIE,
1985), estio na Tabela IV.1. Essas mesmas solugdes foram usadas nos ensaios

completos, que incluiam o congelamento.

Tabela I'V-1-Composigio das solugdes osméticas.

SOLUCAOQ COMPOSICAQ ATIVIDADE DE AGUA
A-l 50% sacarose 0,935
A2 35,3% sacarose+3,4% NaCl 0,935
A3 23,5% sacaroset+5.8% NaCl 0,935
A-4 16,0% NaCl 0,935
B-1 60% sacarose 0,895
B-2 435,4% sacaroset+4,3% NaCl 0,895
B3 27,3% sacarose+8,8% NaCl 0,895
B-4 14,7% NaCi 0,895

Em todos os ensaios a inativagio enzimatica foi feita pelo tratamento térmico por
imerso em agua fervente por 3 minutos, com a espiga inteira. A relagio solugio/milho
foi mantida em 10.

A remocgdo de adgua muda a estrutura celular do milho que passa a apresentar
menor turgor, decorrente do decréscimo no potencial quimico da 4dgua no interior do
produto. O grio apOs o tratamento osmotico apresentou uma estrutura mais rigida,

mantendo sua aparéncia imida e atraente.

IV-2.1- Ensaios com Soluc¢des A (a,=0,935)

Foram feitos quatro ensaios com grios de milho inteiro a 30°C usando solugbes
osmoticas de a.=0,935, formadas por sacarose ¢ NaCl, conforme indicado na Tabela V-

1. Os resultados estfio apresentados nas Tabelas de IV-2 a IV-5. O milho usado teve uma
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umidade 1nicial de 71,1%, um pouco mais baixa do que a umidade do milho usado nos

Ensaios B, fato que deve ser levado em consideragio na comparagio entre os resultados.

Tabela IV.2-Remogio de agua, remociio de massa, umidade, e entrada de solutos na
desidratagfio osmotica de milho branqueados em agua. Solucdo osmética: 50% sacarose.

(A-1)
Tempo Remogio de dgua (%6) Remogio de massa Urnidade % A Aglicar
(min) %) (% ba)
O - - 71.14 -
60 17,36 10,65 60,16 4.7
150 277 24,36 5747 5,6
300 39,23 25,37 4537 6.8

Tabela I'V.3-Remogio de 4gua, remocio de massa, umidade, e entrada de solutos na
desidratagdo osmotica de milho branqueados em Aagua. Solugdo osmética: 35,3%
sacarose+t3,4% NaCl. (A-2)

Tempo Remogio de dagua | Remogfo de massa Umidade NaCl % A Agtcar
(min) (“0) (%o) Fabu) o)
0 - - 71,1 - -
60 16,44 10,26 60,92 1,35 1,7
150 30,21 27.8 57,29 1,49 4.0
300 38,15 32,9 45,35 1,71 5,5

Tabela IV .4-Remogio de agua, remogiio de massa, umidade, e entrada de solutos na
desidratagio osmoética de milho branqueados em agua. Solugfo osmotica: 23,5%
sacarose+3,8% NaCl. (A-3)

Tempo Remogiio de dgua Remogdio de Umidade NaCl Y% A Agticar
{(min) (%) massa(%) {(%bu) {%%)

0 - - 71,14 - -

60 16,46 11,61 60,59 1,23 0.5

150 29,35 27,0 37,78 2,25 2.9

300 35,69 30,43 4930 2,71 38

Tabela IV.5- Remogio de agua, remogdo de massa, umidade e entrada de solutos na
desidratagio osmoética de milho branqueados em agua. Solucfio osmética: 10,0% NaCl (A-4)

Tempo Remogdio de dgua (%) Remociio de massa Umidade NaCl
(mnin) (%) (o bu.} (7o)
0 - - 71,14 -
60 10,3 9,39 62,82 2,5
150 215,59 2828 63,94 3.65
300 32,67 28,33 33,52 3.69
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Os valores das quatros tabelas confirmam que o tratamento é bem mais suave do
que os realizados nas experiéncias preliminares. Os grios de milho desidratados mantém
uma aparéncia atraente como pode ser visualizado pela fotografia apresentada na Figura
IV-13. A fotografia permite comparar o milho in natura e do milho apés cinco horas de
tratamento com a Solugo A-1. A contra¢io de volume do grio apds 5 horas de
tratamento estd bem evidenciada, assim como uma alteragdo na forma, com um

arredondamento do milho. O produto desidratado apresentou também uma coloracgio

ligeiramente mais escura, devido a concentracio dos carotendides.

Figura IV.13- Fotografia de grios de milho in natura ¢ desidratado osmoticamente por 5
horas. (Solugdo 50%). A-1

A Remocio de Massa, apds 300 minutos de contato apresenta valores
aproximadamente iguais para os quatro tratamentos. O célculo da Remogdo de Massa ¢
feito por um balanco de massa direto acompanhando a diminui¢3o de peso no processo, €
ndo deve ser visto como uma menor capacidade de desidratagio das solugdes salinas,
pois € preciso contabilizar o ganho de sal pelo milho. Essa impregnaciio de sal ¢
crescente com o aumento da % de NaCl na solugio, atingindo valores em torno de 3,7%,
com a solugdio de 10% de NaCl. A impregnacfio da sacarose, por sua vez, diminui de
acordo com a redugdo da % de sacarose na solugéo.

Como nos ensaios preliminares, observou-se que apesar das solucdes terem a
mesma ay, maiores taxas de Remocdo de Agua (e as umidades finais mais baixas) sdo
obtidas com as solugdes mais concentradas em solutos, isto €, aquelas com maior
proporgdo de sacarose. Os resultados confirmam tendéncias encontrados em ensaios de

desidratacdo osmotica de manga (MIGUEIL, 1998) que indicam que a diferenca de
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conceniragio de agua entre 0 milho ¢ a solu¢do osmoética é o melhor parimetro para
estimar a quantidade de 4gua a ser transferida no processo.

As umidades do milho, apés S horas de tratamento sdo muito mais baixas do que
se poderia esperar por comparagio com a desidratacdo osmética de fatias de frutas, como
a manga. Em termos relativos, entretanto estdo coerentes com os valores encontrados nos
ensaios preliminares. A umidade final de equilibrio no griio pode ser estimada através da
concentragio final de agua (obtida por um balango de massa), sabendo-se a percentagem
de insoliveis no milho e assumindo-se que a solugdio que embebe a matriz insclivel
tenha a mesma concentragdo que a solucio sobrenadante. Esses calculos no caso de grios
de milho, entretanto, induzem um consideravel erro, por dois motivos:

1. A % de insoluveis € de dificil determinacio. Na presente pesquisa determinou-
se 3% de fibras e a literatura indica a presenca de cerca de 1% de lipideos. Os granulos
de amido entretanto, siio solubilizados no processo de branqueamento térmico e,
provavelmente com 3 minutos de aquecimento, a gelatinizagdo € incompleta.

2. O grio de milho tem uma estrutura heterogénea, com a casca exercendo
consideravel efeito, nfo apenas como barreira a transferéncia de massa, mas também
como uma outra “fase de equilibrio” atuante no armazenamento de solutos (ver Secc¢io
IvV.2.4).

Uma maior quantidade de insoluveis explica a baixa umidade encontrada no grio
e coloca o tempo de branqueamento como uma variavel importante do processo de
desidratagio osmédtica.

Diferengas no tempo de branqueamento térmico podem explicar, por exemplo, a
maior umidade final no grio apods 5 horas de desidratagdo osmoética a temperatura
ambiente encontrada por LIMAVERDE et al. (1988) usando solugdo de 50% de sacarose
em uma propor¢ido 4:1. Esses autores acharam uma umidade final de 62% com um

branqueamento de 8 minutos, partindo do grios de 77% de umidade inicial.

IV.2.2- Ensaios com Solucdes B (a,=0,895)

A fim de avaliar o efeito de uma atividade de agua mais baixa, foram realizados
experimentos, também a 30°C, usando solu¢bes com atividade de 4gua igual a de uma
solugio de 60% de sacarose. Os resultados obtidos com grios inteiros, estdo langados nas
Tabelas-IV.6 a IV.9.




Capitulo 4 — RESULTADOS E DISCUSSAQO

48

Tabela IV-6-Remogio de 4gua, remogio de massa, umidade, e entrada de solutos na
desidratagdo osmdtica de milho branqueados em agua. Solugdo osmotica: 60% sacarose.

(B-1)
Tempo Remogio de dgua (%) Remogiio de massa (%) Urnidade % A Agicar
(min) (Y% b.u)
0 - - 73,08 -
60 22,82 11,06 36,51 2,2
150 34,52 25,05 54,32 19
300 41.48 34,6 46,16 6.0

Tabela [V-7-Remogio de dgua, remocio de massa, umidade, e entrada de solutos na
desidratagdo osmética de milho branqueados em 4gua. Solugdo osmotica: 45,4%
sacarose+t4,3% NaCl. (B-2)

Tempo Remoglo de dgua Remogio de massa | Umidade NaCl (%) % A Agucar
(mimn) o) (%) (*6b.u)
0 - - 73,08 - -
60 23,34 14,83 58,4 0,76 0,8
150 32,51 25,27 54,27 1,10 3.3
300 39,63 382 45,42 1,14 5,5

Tabela IV-8-Remogdo de 4gua, remocdo de massa, umidade, e entrada de solutos
na desidratagfio osmética de mitho branqueados em agua. Solugdo osmoética: 27,3%
sacarose+8,8% NaCl. (B-3)

Temnpo (min} Remoclo de dgua Remogdo de massa | Umidade NaCl % A Agticar
(7%6) (%) (%bu) (%)
0 - - 73,08 - -
60 2442 15,02 57,26 1,27 0,9
150 32,72 25,64 55,2 1,72 1,2
300 41,13 39.6 46,97 26 3.7

Tabela I'V-9-Remogio de agua, remocdo de massa, umidade, e entrada de solutos na
desidratagiio osmotica de milho branqueados em 4gua. Solug@io osmética: 14,7% NaCl. (B-4)

Tempo Remog8o de dgua (%) Remogiio de massa Urnidade NaCl
(min) (7o) (¥ob.u) (%)
0 - - 73,08 -
60 16,9 15,77 63,9 2,2
150 30,19 25.71 57.25 44
300 36,04 334 54,86 49

Comparando-se situagdes equivalentes de mistura de solutos, conclui-se que em
menor aw obtém-se maior taxa de remogio de massa € de ganho de solutos, a umidade
residual € mais baixa. Mesmeo trabalhando com milho mais Gmido, os resultados, pelo
menos em termos qualitativos, refletem o maior potencial para transferéncia de massa
obtido, em relagdo aos valores obtidos com uma solugdo osmética de a, maior. A
diferenga, entretanto, ndo é proporcional ao aumento na diferenga de concentragfio e os

resultados podem estar sendo influenciados pela alta viscosidade das solu¢es com
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a.w=0,895, que introduz uma resisténcia adicional de convec¢io de massa no processo.
Devido a esse consideravel aumento na viscosidade, alguns ensaios com manga
desidratadas em solugdes de 60% de sacarose mostraram taxas de remocgfo de agua

inferior a de solugdes com 50% de sacarose (MIGUEL, 1998).

1V.2.3-Efeito do corte no grio

As experiéncias cujos resultados foram analisados nas duas se¢bes anteriores,
foram feitas com o mitho cuidadosamente separado do sabugo, de maneira que uma
grande extensdo do pedinculo inibisse a transferéncia de massa preferencial por essa
regido.

Em um processamento industrial, entretanto, o corte do milho ¢ feito de uma
maneira que expdem o endocarpo. Embora a gelificagdo provocada pelo branqueamento
evite uma exsudacfo, a area do corte nio esta mais protegida pela casca.

A fim de ponderar o efeito que esse corte no grio nas taxas de transferéncia de
massa, repetiu-se os ensaios anteriores, usando griios intencionalmente seccionados na
base, for¢ando o surgimento de uma area desprotegida pela casca. A fotografia da Figura
IV.14, descreve melhor a situagio. O milho cortado in mafura e desidratado

osmoticamente pode ser comparado na mesma fotografia.
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Figura IV.14-Gréos de mitho-verde cortados, in natura (4 esquerda) e desidratado

osmoticamente (& direita). (Solugdo de 50 %). A-1

A % do grio descartado em relagio ao grio inteiro, conforme usado nos
primeiros experimentos, € da ordem de 10% da massa total 4 ser desidratada. Esse valor €
provavelmente superior ao da pratica industrial. Os resultados do processo de
desidratacdo osmotica estdo nas Tabelas IV-10 a IV-17.

Em todos os casos, a remog¢do de massa e o ganho de sal e agucar foi
sensivelmente maior do que com o milho sem corte. A variagio da umidade teve um
comportamento diferenciado. Nos ensaios com a solugiio A, a umidade do milho cortado
se manteve muito proximo da umidade obtida com o grio inteiro. Nas experiéncias com
solugBes concentradas porém, o milho cortado, sistematicamente desidratou mais do que
no grio mteiro, nas mesmas condigbes. As diferencas encontradas entre os fluxos de
massa do grio inteiro e o cortado sdo da ordem de 10%, muito menores do que se pode
intuir de uma exposicio radical de consideravel area do mesocarpo, sem a protegio da
casca. Pode se concluir que a base do grio, que naturalmente ja é o meio de troca de
massa entre o grdc e o sabugo, a via principal das trocas entre o grido e a solugdo
osmotica durante o tratamento e portanto seu corte nic incrementa muito a transferéncia

de agua e solutos.
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Tabela IV-10-Remogiio de agua, remogio de massa, umidade, e entrada de solutos
na desidratacdo osmotica de milho com corte branqueado em agua. Solugfo osmotica:
50%sacarose. {A-1)

Tempo Remogio de dgua (%) Remogio de massa (%) Uridade % A Aglicar
(min) (% b
0 0 0 71,14 -
60 19,74 13,67 59,53 0.5
150 31,03 29,75 55,14 4.4
300 4324 28,39 45,77 8.9

Tabela IV.11-Remogdo de agua, remogio de massa, umidade, e entrada de solutos
na desidratagdo osmoética de mitho com corte branqueado em agua. Solugdo osmoética:
35,3%sacarose+3,4% NaCl (A-2)

Tempo Remogfio de 4gua | Remogiio de massa Umidade NaCl % A Agticar
(min) (%o} (%o} (*obu) (%)
0 0 0 711 0 -
60 20,24 15,49 62,0 1,37 1.6
150 35,68 25,31 59,03 1,3 3.0
300 40,91 33,66 47 87 2.04 4,0

Tabela IV.12-Remogiio de 4gua, remogio de massa, umidade, e entrada de solutos
na concentracdo osmética de milho com corte branqueado em agua. Solugdo osmética:
23,5% de sacarose + 5,8% de NaCl. (A-3)

Tempo Remocio de Remociode massa Umidade NaCl % A Agticar
(min) agua (Vo) (o) (obu) &)
O 0 0 71,14 0 -
60 18,64 14,28 63,25 2,78 1,1
150 28,5 29,7 60,38 2,18 29
300 42.76 29,68 4975 3,04 4.4

Tabela IV.13-Remogdo de agua, remogio de massa, umidade, ¢ entrada de solutos
na concentragdo osmotica de mitho com corte branqueado em agua. Solugdo osmotica:
10,0%NaCl {A-4)

Tempo(imin) Remogiio de dgua Remogfio de massa Umidade NaCl
(%) (%) (% bhu) (%4)
0 0 0 71,14 0
60 13,67 14,72 66,37 34
150 33,52 31,06 63,94 3,76
300 34,6 30,6 55,13 4.3

Tabela IV-14-Remocdo de 4gua, remogiio de massa, umidade, e entrada de solutos
na concentracdo osmoética de milho com corte branqueado em agua. Solugio osmotica: 60%
sacarose. (B-1)

Tempo Remoglo de dgua (%) Remogio de massa Umidade % A Agticar
() (Jabu)
0 ) 0 73.08 -
60 26,51 16,94 54,07 1.8
150 34,52 25,05 50,47 53
300 4486 32,8 41,99 10,0
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Tabela IV-15-Remogio de agua, remogio de massa, umidade, e entrada de solutos
na concentragio osmoética de milho com corte branqueado em agua. Solugdo osmética:
45,4% sacaroset4,3% NaCl. (B-2)

Tempo Remogo de agua Remogio de massa Umidade NaCl % A Aglicar
(tnin) (%) (“o) (obu) (*e)
0 0 0 73,08 0 -
60 2543 15,6 54,48 2,17 1,7
150 38,35 26,9 50,2 1,43 3.8
300 43,17 294 40,36 1,52 6,1

Tabela IV-16-Remocdo de 4gua, remogio de massa, umidade, e entrada de solutos
na conceniragio osmética de milho com corte branqueado em agua. Solugfio osmotica:
27,3% sacarose +8,8%NaCl. (B-3)

Tempo Remeocdo de dgna Remocio de massa Umdade NaCl % A Agticar
(min) (“o) &) (% bu) (%0)
0 0 0 73,08 0 -
&0 25,96 13,91 54,74 2,08 2,2
150 36,12 26,02 51,0 2,54 3,2
300 42,74 31,29 43 05 2,58 8,6

Tabela I'V-17-Remocdo de 4gua, remogio de massa, umidade, e entrada de solutos
na concentragdo osmoética de milho com corte branqueado em agua. Solugdo osmébtica:
14,7% NaCl. (B-4)

Tempo Remeocio de agua Remogio de massa Umdade NaCl
{(min) (%) (%) (Yabu) (%)
O 0 0 69,73 0
60 1826 1421 63,9 3,73
150 31,77 2461 54,82 4,18
300 37,61 2932 50,17 5,39

IV.2.4- Efeito da casca

O milho verde € coberto por espessa casca, o pericarpo, com a fungdo de proteger

seu contendo de excessivas trocas térmicas ¢ de massa com o ambiente. Nos ensaios

feitos nesse trabalho, ela corresponde a cerca de 32,6% do peso total do mitho.

Essa massa aprecidvel ndo funciona apenas como uma barreira a transferéncia de

massa, mas tem também efeito capacitivo.

Com o objetivo de avaliar o poder de retencio de solutos pelo pericarpo, foram

feitos ensaios com as Solugdes Osmoticas A da Tabela IV.1, usando grios inteiros. Apos
o tempo de contato de 60 e 150 minutos, o mitho foi cuidadosamente seccionado com a
ajuda de uma 1dmina, e o pericarpo separado do resto, para analises individuais de cada
um dos segmentos. A Tabela TV-18 apresenta valores de contetido de sal e de agucar no

grio inteiro e na casca.
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Tabela IV-18- % de NaCl e Sacarose, no pericarpo € no grio inteiro

Tempo | %NaCl | %NaCl % A % A Acgicar | Umidade | Umidade
Solugctes | (min) | (gro) ! (pericarpo)| Acgucar | (pericarpo) | (Yeb.u) (% ba)
(grio) (grdo) {pericarpo)

60 - - 2.6 4,5 60,2 72.9
Al 150 - - 6,3 37 515 .

60 2.3 1,2 1,5 2.3 60,6 78,0
A2 150 2.7 0,8 5,8 2.6 57.2 -

60 1,6 1,08 1,8 2,7 60,9 75,6
A3 150 2,0 1,3 5,0 4,2 57,8 -

60 33 2,01 - - 628 81,2
A4 150 45 1,6 - - 63,9 -

O contetdo de NaCl mostrou ser maior no endocarpo do que no pericarpo,
confirmando ser o sal um eletrolito que tem facilidade de penetrar nos tecidos vegetais. A
distribuicdc de agucar € mais uniforme, ¢ em alguns casos € maior na casca. Um
resultado surpreendente diz respeito ao teor de umidade, que € bem maior na casca do
que no milho inteiro. Essa diferenciagdo poderia ser confirmada por meio de curvas de
atividade de agua para os dois componentes, mas é bem possivel que esse resultado,
assim como a distribuiciio do sal e do agcar, seja apenas um reflexo da lavagem do
milho apos sua retirada da solugio.

Esses resultados indicam ser imprudente modelar os fluxos de massa apenas em
fungdo de wvalores médios de concentragdo, sendo necessario um modelo que
comportamentalizasse a estrutura do grio. Os resultados da secgdo anterior, que indicam
que a area do corte (ou pedinculo) passa a ser uma via importante para a difuséio € outro
fator que comprometeria um modelo fisico-matematico para o processo que se baseasse
em uma geometria simples (paralelepipedo), como ¢ feito na secagem de grios de milho

com ar aquecido.
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IV.3-CONGELAMENTO DE MILHO INTEIRO PRE-DESIDRATADO
OSMOTICAMENTE

Apds o estudo cinético da desidratacdo osmética, foram realizados ensaios de
congelamento.

Os ensaios que combinavam a desidratagic osmoética e congelamento se
entenderam por 40 dias em um total de 50 experimentos. A umidade do milho, apds o
branqueamento térmico de 3 minutos, apresentou uma grande dispersdo, com um valor
médio de 70,0+ 3,06 % em base iimida.

Os ensaios, usando as oito solugdes da Tabela IV-1, foram realizados por um
periodo de tempo de cinco horas e os valores médios de remogfio de massa, umidade,

perda de agua, ganho de sal e de aglcar estdo langados na Tabela IV-19.

Tabela IV.19-Valores médios de remogio de agua, remog¢io de massa, umidade, e
entrada de solidos em grios de milho submetidos a 5 horas de desidratacio osmética, a 30°C.

Ensaios Remogio de Remogdo de | Umidade final Na(l % A Agticar
agua (%) massa {%6) (% bu) (%)

branqueado - - 70,0 - -
Al 39,11 25,1 49,5 - 54
A2 37,31 2548 50 1,71 5.5
A3 34,82 26,62 495 2,71 3,0
Ad 32,67 26,52 52 37 -
Bl 38,29 26,78 48 - 8.4
B2 42 31,6 45 1,75 7,6
B3 40,78 29,8 47 2.6 3.0
B4 33,7 2829 53 4.2 -

Pequenas diferengas entre os valores na Tabela IV-19 e os resultados ja discutidos

devem ser atribuidos a0 grau de maturagéo.

IV.4- TEMPERATURA DE INICIO DE CONGELAMENTO

A Temperatura de Inicio de Congelamento, T, foi determinada para os produtos
caracterizados na Tabela [V-19, conforme descrito na Se¢Zo 111-9.

A Figura IV.15 e TV.16, representa uma curva tipica obtida na determinagéo do
ponto de inicio de congelamento. A estabilizagio da temperatura em um “patamar”
caracteriza o inicio da cristalizagio da agua, temperatura esta que € conhecida como

Temperatura de Inicio de Congelamento. Apds a liberagio da maior parte do calor
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latente, a temperatura da amostra volta a decrescer até atingir o equilibrio com o banho,

mantido a - 40 ° C. Curvas com esse comportamento bem definido somente foram

obtidas com o milho umido, natural e branqueado na espiga, por 3 minutos com agua

fervente.
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Figura 1V.15-Curva temperatura-tempo para a determinagio da Temperatura de Inicio de
Congelamento de milho in ratura.
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Figura IV 16~ Curva temperatura-tempo para a determinagio da Temperatura de Inicio de
Congelamento de milho branqueado em agua, T;=-2,4 C.
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As Figuras IV.17 e IV.18 apresentam algumas curvas temperatura-tempo para o

milho submetidos & desidratacdo osmotica. Todas as curvas levantadas, estdo

apresentadas no Apéndice B.
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Figura IV.17-Curva temperatura-tempo para a determinagio da Temperatura de Inicio de
Congelamento de miltho submetido a 5 horas de desidratagio osmética. Solugdo de 50% de

sacarose.

Temperatura °C

—a— Solugfo B-1
T =-6.8°C

5 10 15 20 25 30 35 40 45
Tempo (min)

Figura 1V.18- Curva temperatura-tempo para a determinagdo da Temperatura de Inicio de
Congelamento de milho submetido & 5 horas de desidratacdo osmotica. Solugio de 60% de

53Carose,
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Observa-se que para o grio processado a definigio do ponto de inicio de
congelamento ¢ mais imprecisa, embora, no milho tratado com 50% sacarose haja uma
super-fusfio incipiente. Essa dificuldade em estabelecer um patamar resulta de possiveis
afastamentos no centro geomeétrico do milho durante a colocagdo do termopar induzindo
a erros. Esses desvios, além de problemas com amostragem podem explicar porque o
produto mais desidratado (Fig.IV-18) e portanto com propriedade crioscOpicas mais
intensas, apresenta um Ti. mais alto do que o milho tratado com 50% de sacarose (Fig.
IV-17).

A adigdo de solutos a uma amostra provoca redugio na sua Temperatura de Inicio
de Congelamento. A presenga de solutos no interior da célula facilita o processo de
nucleacio devido a diminui¢#o de sua energia de ativagio. Como o NaCl é uma molécula
pequena, a sua entrada no interior da célula € facilitada, o que contribui para tornar o pico
de subresfriamento menos acentuado.

A Tabela IV.20 apresenta um resumo dos resultados de Temperatura de Inicio de
Congelamento dos grios desidratados osmoticamente. Os valores escolhidos através da
melhor curva temperatura-tempo, estio apresentadas no Apéndice B. Os valores
decrescentes da Temperatura de Inicio de Congelamento refletem o efeito da diminuicdo
da umidade do produto obtido no pré-tratamento, assim como o da incorporgio de
solutos. As amostras que apresentam maior teor de NaCl, como a de 10% NaCl (Solugio
A-4) e 27,3% sacarose-8,8% sal (Solugio B-3), apresentam os valores mais baixos de Ti.
No primeiro caso, a umidade final tem um valor relativamente alto, ressaltando o efeito
crioscopico do NaCl incorporado. De uma forma geral, fica evidenciado ao se analisar
globalmente os demais casos que o decréscimo da T esta mais discretamente associado

a incorporagdo de solutos do que devido ao efeito da reducgio de umidade do produto.

Tabela IV.20-Umidade final de griios de milho desidratados osmoticamente e Temperatura
de Inicio de Congelamento.

Ensaios Umidade final T; (°C)
branqueado em agua 70,04 -2.,37
Al 493 -4.8
A2 320 -6.8
A3 50,0 8.8
Ad 35 -8.9
Bl 48 -6,8
B2 45 -7.5
B3 47 93
B4 37 ~10.8
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1V.5- DETERMINACAO DA ENTALPIA E DA FRACAO DE AGUA
CONGELADA

As entalpias de congelamento do milho pré-tratado osmoticamente, foram
determinados de acordo com o Método do Calorimetro, descrito na Segio 3.3.

As entalpias de congelamento dos grios de milho in natura e dos desidratados

osmoticamente foram calculadas considerando-se como referéncia, H 0 na
Temperatura de Inicio de Congelamento, conforme sugerido por SCHWARTZBERG,
Equagdo (IL.5). Esses valores foram langados nas Figuras IV-19 a IV-27.

Uma analise preliminar das curvas confirma o grande efeito inibidor do
congelamento promovido pelo tratamento osmotico, pois enquanto o mitho nio-tratado
apresentava variagdes de entalpia da ordem de 65 Kcal/Kg , no produto tratado esse valor
¢ variavel de 30 a 40 Kcal’kg.

A planilha de calculo contendo todas as determinagbes experimentais estd no
Apéndice C. Como a massa de agua usada no calorimetro era pequena, cerca de 1/3 da
utilizada por HENSE (1990), observou-se que a corre¢iio devido & capacidade térmica do
calorimetro, obtida pelas curvas de calibragio do calorimetro de mistura, foi expressiva.

Inicialmente os pontos experimentais foram ajustados pela Equagio de
SCHWARTZBERG, Equacgdo (IL.5) que tem como variavel independente a Temperatura
da Amostra (T;) e como pardmetro de ajuste o coeficiente b. Para o calculo da entalpia
por meio da Equagdo de SCHWARTZBERG foram utilizados os valores de 79,2 kcal/kg
para o calor latente de fusfio e 0°C para a temperatura de congelamento da dgua. Para a
Temperatura de Inicio de Congelamento das amostras foram utilizados os valores
determinados experimentalmente. Como houve apenas um congelamento parcial na faixa
de temperaturas de T até -20° C, encontrou-se dificuldades experimentais na
determinagfio da variagdo de entalpia até esse nivel de temperaturas.

Considerando que a regifio de interesse pritico no presente trabalho esta
compreendida entre -20°C, e -40°C, optou-se por utilizar a Equagdo de
SCHWARTZBERG fixando um valor para o pardmetro b que correspondia, 3 média

aritmética entre os valores de b, obtidos usando apenas os pontos experimentais a -20°C,

-30°C e a -40°C. Os valores médios de b encontrados estio na Tabela 1V.21. Para o
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calculo de b foram usados os dados do Apéndice C. As curvas assim obtidas estdo

tragadas nas Figuras IV.19 a IV.27.

Tabela I'V.21-Valores de b e da temperatura de inicio de congelamento de mitho in
natura e desidratados osmoticamente,

Amostra T; (°CO) b medio
b.4. -2.37 0,2
Al -4 8 0,30
A2 -6.8 0,29
A3 =17 0,30
Ad -89 0,24
B1 -6,8 0,32
B2 -7.5 0,23
B3 95 0,29
B4 -10.8 4,29
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Figura IV.19-Valores de entalpia de milho-verde branqueados em agua. Valores
experimentais e curva estimada pela Equacio de SCHWARTZBERG, com b megio = 0,20 Tie=
-2.4°C.
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Figura IV.20-Valores de entalpia de milho-verde desidratados osmoticamente com soluciio
A-1 (50% de sacarose). Valores experimentais e curva estimada pela Equagio de
SCHWARTZBERG com b .= 0,30 e Tie= -4.8°C.
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Figura IV.21-Valores de entalpia de milho-verde desidratados osmoticamente com solugdo
A-2 (35,3% sacarose-3,4% NaCl). Valores experimentais e curva estimada pela Equacio de
SCHWARTZBERG com b peaio = 0,29 e Tic= -6,8°C.
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Figura IV.22-Valores de entalpia de milho-verde desidratados osmoticamente com solugio
A-3 (23,5% sacarose-5,8% NaC(Cl). Valores experimentais e curva estimada pela Equagdo de
SCHWARTZBERG com b eqio= 0,30 e Tie=-7,7°C
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Figura IV.23-Valores de entalpia de milho verde desidratados osmoticamente com solugfo
A-4 {10% de NaCl). Valores experimentais e curva estimada pela Equagio de
SCHWARTZBERG com b peqi0= 0,24 & Tie=-8,9°C.
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Figura IV.24-Valores de entalpia de milho desidratados osmoticamente com solugiio B-1
(60% de sacarose). Valores experimentais e curva estimada pela EquacSo de

SCHWARTZBERG com b peai=0,27 € Tie= -6,8°C
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Figura 1V.25-Valores de entalpia de milho desidratados osmoticamente com solugio B-2
(45,4% de sacarose-4,3% de NaCl). Valores experimentais e curva estimada pela Equacio de
SCHWARTZBERG com b nedio= 0,23 e Ty~ -7,5°C.
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Figura 1V.26-Valores de entalpia de milho desidratados osmoticamente com solugfio B-3
(27,3% de sacarose-8,8% de NaCl). Valores experimentais e curva estimada pela Equagio de
SCHWARTZBERG com b meaio= 0,29 e Tie=-9,5°C.
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Figura IV.27-Valores de entalpia de milho desidratados osmoticamente com solugio B-4
(14,7% NaCl). Valores experimentais e curva estimada pela Equacdo de SCHWARTZBERG
comb pegio= 0,29 e T;:= - 10,8°C.

Para o mitho branqueado, o valor de b calculado esta dentro da faixa encontrada

na literatura, visto que DUCKWORTH (1971} obteve valores entre 0,18 e 0,25 para
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vegetais. Para o calculo do valor de b foram usados os dados do Apéndice C. O
pardmetro b, segundo NUNES (1997), ¢ influénciado pela Ti., que, no presente estudo,
ndo pode ser determinado com precisdo. Outros pesquisadores como TELIS (1996);
KLEEBERG (1986) e HENSE (1990), encontraram discrepancias ao comparar 0s valores
obtidos com os da literatura. Com RIEDEL (1957}, por exemplo o valor de b da sacarose,
¢ 0,21 (SCHWARTZBERG). Mas esse fato ndo deve ser correlacionado com os valores
achados, pois ficou comprovado que a incorporagfio de sacarose pelo grio foi baixa. Para
os diversos pré-tratamentos osmoticos, os valores de b variam dentro de uma faixa nio
muito ampla. Para tratamento em solugdes simples de sacarose, € em solugdes mistas de
sacarose ¢ NaCl, b permanece em torno de 0,30. Em solugdes de NaCl, b aumenta com o
maior ganho de sohutos. E provavel que outros fatores, como, por exemplo, a viabilidade
da célula, tenham influéncia sobre a frag¢do de dgua ligada, representada pelo pardmetro
b. Contudo, é importante ter em mente que b é um parimetro muito sensivel ao valor
definido para a Temperatura de Inicio de Congelamento, e um pequenc erro experimental
nessa medida pode causar uma variagdo consideravel em b. A amostra do mitho utilizada
na determinagdo da entalpia ndo era o mesmo usado na determinacdo da Temperatura de

Inicio de Congelamento, fato este que pode causar erros adicionais.
IV-5.1- FRACAO DE AGUA CONGELADA

A fracio de gelo formada foi calculada utilizando-se dos valores de b e T;

determinados. O resultado para cada tratamento estd na Tabela IV-22.

Tabela IV.22-Valores de fragdo de agua congelada de milho pré-tratados e congelados a -

40°C
Amostra Fragdo de gelo Fragdo de dagua congelada
(kg gao’kg produto) (kg peto’kE sgua a0 prcdato)
brangueado agua 0,63 0.87
Al 0,30 0,61
A2 0,40 0,66
A3 (1,36 0,62
Ad 0.42 0,67
B1 0,26 0,54
B2 0.30 0,60
B3 0,27 0,53
B4 036 0,60
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Como se pode observar o pré-tratamento osmético diminui drasticamente a fra¢do
de gelo formada. Nio hé entretanto tendéncia bem definida entre a quantidade de gelo
formada ¢ a concentrac¢do em solutos.

Comparando-se a fragio de gelo formado para o milho in natura e para os
desidratados ¢ possivel antever as vantagens de se desidratar osmoticamente o mitho
antes da etapa de congelamento, pois uma diminui¢fo na massa de gelo formada devera
reduzir os danos a estrutura celular, além de exigir menor carga térmica e tempo de

congelamento mais curto.

IV-.5.2- ENSAIOS DE EXSUDACAO

O uso da perda de massa e a quantidade de exsudado apés o descongelamento
como critério de avalia¢do comparativa da qualidade do milho congelado in natura e apos
o tratamento osmotico ndo foi considerado como fator importante, pois o milho in natura
por exemplo teve apenas um percentual de 0,4 % de exsudado. Esse valor € muito baixo
comparado com as frutas que apresentam uma exsudacgdo da ordem de 10%.

Para o milho a porcentagem de exsudado foi diminuindo de acordo com o tempo
de osmose. Com 30, 60, 180, 300, 720, 1440 minutos de tratamento a exsudacio foi da
ordem 0,17%, 0,044%, 0,02%, 0,018%, 0,017%, 0,012%, respectivamente, mantendo
essa ordem quando os ensaios foram repetidos.

Apesar do tratamento osmoético ter reduzido a exsudagiio, o beneficio é
desprezivel, e o ganho com a desidratagio osmética como pré-tratamento do

congelamento reside na redugfo da carga térmica de congelamento.
IV-5.3-APLICACOES TECNOLOGICAS

Os ensaios de congelamento demonstraram uma consideravel reducéio na entalpia
de congelamento, sem definir vantagens do processo de desidratagdo osmotica que usou
solugdes mais concentradas (a,=0,895) em relagio aos de a+,=0,935. A pequena diferenga
nos resultados do estudo da desidratacio osmética ja antecipavam essa conclusio.

A escolha da concentragfio da solugio osmética devera ser feita através de uma

analise sensorial nc produto obtido, apos o enlatamento.
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O milho verde comercial é enlatado em salmoura agucarada, contendo de 1,2 a
2% de NaCl e de 2,0 a 5,0% de sacarose (ROLFE, 1976). Os dados aqui obtidos indicam
ser perfeitamente viavel congelar o mitho tratado osmoticamente até um nivel de
impregnacio adequado, para que, apds o enlatamento, se obtenha uma concentragio de

solutos de equilibrio desejada, com a simples adigdo de agua.
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CAPITULO V - CONCLUSOES

Esse trabalho experimental permitiu definir as seguintes conclusdes:
A desidratagfio osmotica do milho verde € um processo eficaz para abaixar a umidade
do grdo sem provocar danos aparentes a estrutura, mantendo uma aparéncia atraente,
mesmo apos 12 horas de processamento.
Um tempo de tratamento de 5 horas, & temperatura de 30°C e com os grios
branqueados em agua fervente por 3 minutos mostrou ser um bom compromisso entre
taxas de difusdo e equilibrio.
Misturas de NaCl e Sacarose a uma mesma atividade de agua sdo igualmente efetivas
no processo de desidratagiio osmotica de milho verde, embora solugdes com menor
contetdo de agua possibilitou maiores remogdes de 4gua.
A impregnacgio do grio com NaCl é maior do que com sacarose ao se usar solugdo de
mesma atividade de agua, mas a retengiio de sacarose no pericarpo (casca) é maior do
que o NaClL
A casca da boa protecio mecdnica a0 grio ¢ € uma grande resisténcia aos fluxos de
transferéncia de massa. Cortes na base do grio nfo aumentam muito a taxa de difuséo
dos componentes, um mdicio de que o sistema vascular nele contido deve ser a
principal via de transporte de massa na desidratagio osmotica.
A termodindmica de congelamento do milho-verde tratado osmoticamente ¢ fungio do
contetdo remanescente de umidade e sobretudo do nivel de impregnagio do solutos.
A Temperatura de Inicio de Congelamento do milho branqueado por 3 minutos € -
2,4°C. Gréos tratados com 10% de NaCl por 5 horas tem uma Temperatura de Inicio
de Congelamento em torno de -9,0°C.
O processo de desidratagdo osmotica com solugdes de a.=0,935 pode reduzir a taxa
de gelo formado a - 6.8°C em até 37%.
O tratamento proposto reduz a taxa de exsudacdio de liquido apds o
congelamento/descongelamento do milho verde, mas o efeito nfio tem significado
préatico, pois a quantidade de exsudado € muito baixa, mesmo com o mitho in natura.
O abaixamento da Temperatura de Inicio de Congelamento e a redugdo da carga
térmica no congelamento sfo as vantagens desse processo de pré-tratamento osmotico

do milho verde.
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Figura B.1-Curva temperatura-tempo para a determina¢io da Temperatura de Inicio de
Congelamento do milho in natira.
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Figura B.2-Curva temperatura-tempo para a determinagio da Temperatura de Inicio de
Congelamento do mitho in natura.
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Figura B.3- Curva temperatura-tempo para a determinagio da Temperatura de Inicio de
Congelamento do milho branqueado em agua, Ti= -2,4 C.
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Figura B.4- Curva temperatura-tempo para a determinagio da Temperatura de Inicio de
Congelamento do milho branqueado em agua, Ti=-2,4 C.
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Figura B.5-Curva temperatura-tempo para a determinagiio da Temperatura de Inicio de
Congelamento de milho submetido a 5 horas de desidratagio osmotica. Solugio de 50% de
sacarose. A-1.
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Figura B.6-Curva temperatura-tempo para a determinagic da Temperatura de Inicio de
Congelamento de mitho submetido a 5 horas de desidratacdo osmética. Solugdo de 50% de
sacarose. A-1.
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Figura B.7-Curva temperatura-tempo para a determinacio da Temperatura de Inicio de
Congelamento de milho submetido 4 5 horas de desidratacdo osmotica. Sclugfo de 50% de
sacarose. A-1.
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Figura B.8- Curva temperatura-tempo para a determinagfio da Temperatura de Inicio de
Congelamento de milho submetido a 3 horas de desidratagfo osmética. Solugdo de 35,3%
sacaroset+3,4% NaCl A-2.
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Figura B.9- Curva temperatura-tempo para a determinagiic da Temperatura de Inicio de
Congelamento de milho submetido a 5 horas de desidratacfo osmotica. Solugdo de 35,3%

sacarose+3,4% Na(l A-2.
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Figura B.10- Curva temperatura-tempo para a determinacio da Temperatura de Inicio de
Congelamento de milho submetido & 5 horas de desidratagdo osmotica. Solugfio de 35,3%

sacarose+3 4% NaCl A-2.
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Figura B.11- Curva temperatura-tempo para a determinacio da Temperatura de Inicio de
Congelamento de milho submetido 4 5 horas de desidratagio osmotica. Solugdo de 23,5%

sacarose+35 8% Nall A-3.
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Figura B.12- Curva temperatura-tempo para a determinagdo da Temperatura de Inicio de
Congelamento de milho submetido & 5 horas de desidratagio osmética. Solugdo de 23,5%

sacarosets 8% Na(Cl. A-3.
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Figura B.14- Curva temperatura-tempo para a determinacfo da Temperatura de Inicio de
Congelamento de milho submetido 2 5 horas de desidratagfio osmética. Solugio de 10% de

NaCl A-4.
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Figura B.15- Curva temperatura-tempo para a determinagdo da Temperatura de Inicio de

Congelamento de milho submetido a 5 horas de desidratacfo osmotica. Solugdo de 10% de
NaCl. A-4.
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Figura B.16- Curva temperatura-tempo para a determinagiio da Temperatura de Inicio de
Congelamento de nulho submetido 3 5 horas de desidratacfio osmotica. Solugdo de 10% de
NaCl. A-4.
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Figura B.17- Curva temperatura-tempo para a determinagdo da Temperatura de Inicio de
Congelamento de mitho submetido a 5 horas de desidratagio osmotica. Solugdo de 60% de
sacarose. B-1.
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Figura B.18- Curva temperatura-tempo para a determinagfo da Temperatura de Inicio de
Congelamento de milho submetido 4 5 horas de desidratacdo osmotica. Solugfio de 60% de
sacarose. B-1.
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Congelamento de milho submetido a 5 horas de desidratagdo osmotica. Solucdo de 60% de

sacarose. B-1.

30
25i.

o0 - =

15
10 -
g
0 -
5
10 4
45
QG;
o5

Temperatura 'C

—=-- Solucdo B-2

- T =-75C

) 10 i5 20 25

Tempo (min)

Figura B.20- Curva temperatura-tempo para a determinaciio da Temperatura de Inicio de
Congelamento de milho submetido 4 5 horas de desidratagiio osmodtica. Solugdo de 45,4%
sacaroset4,3% NaCl B-2.
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Figura B.21- Curva temperatura-tempo para a determinagfio da Temperatura de Inicio de
Congelamento de mitho submetido a 5 horas de desidratagdio osmotica. Soluglio de 45,4%

sacaroset4, 3% Na(Cl B-2.
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Figura B.22- Curva temperatura-tempo para a determinagio da Temperatura de Inicio de
Congelamento de milho submetido & 5 horas de desidratacio osmotica. Solugfio de 45,4%

sacarose+d, 3% NaCl B-2,
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Figura B.23- Curva temperatura-tempo para a determinagio da Temperatura de Inicio de
Congelamento de mitho submetido a 5 horas de desidrataciio osmética. Solugdo de 27,3%
sacarose+8,8% NaCl B-3.
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Figura B.24- Curva temperatura-tempo para a determinago da Temperatura de Inicio de
Congelamento de mitho submetido a 5 horas de desidratacio osmética. Soluglo de 27,3%
sacarose+8,8% Nall B-3.




Apéndice B — TEMPERATURA DE INICIO DE CONGELAMENTO

Temperatura 'C

—m— Solugao B-3
T,=-957C

Tempo (min)

Figura B.25- Curva temperatura-tempo para a determinagdo da Temperatura de Inicio de
Congelamento de mitho submetido & 5 horas de desidratagdo osmética. Solugio de 27,3%

sacarose+8,8% NaCl. B-3.
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Figura B.26- Curva temperatura-tempo para a determinagdo da Temperatura de Inicio de
Congelamento de mitho submetido & 5 horas de desidratagfio osmotica. Solugdo de 14,7%

NaCl. B-4.
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Figura B.27- Curva temperatura-tempo para a determinacdo da Temperatura de Inicio de
Congelamento de milho submetido a 5 horas de desidratagio osmotica. Solugio de 14,7% de

Nall. B-4
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Figura B.28- Curva temperatura-tempo para a determinag¢io da Temperatura de Inicio de
Congelamento de milho submetido 4 5 horas de desidratagio osmoética. Solugfio de 14,7% de

Na(l B-4.




APENDICE C - ENSAIO DE ENTALPIA DE CONGELAMENTO

Ensaio | Garrafa | Up | Mdgua | Mproduto | Cp.d| Tp | Tia [Te(® | Tic gc Hp
Cl (%ob.u) @) (2 CO 10O | O (O | (cal) | (Kg/Kcab)
in naral | 1 710 | 302 16 08 | -40 | 24.1 1163 | -1,9 | 854 546
in natiura 1 08,0 30,3 4.8 08 | 40 12361155 -1.9 1 896 558
in natura 1 747 302 7.1 08 | -40 1266112671 -19 11710 71,8
in natura 1 71,2 30.8 3.8 0.8 | 40 12553174 -19 | 896 73.4
in natura 2 68.0 30,0 4.6 08 | 40 124111631 -1.9 1 B33 54,2
in natura 2 74,7 301 7.2 08 | 40 {230 116 -1.9 | 1264 538
in natura 2 712 30,1 3.1 08 [ 40 265 15,7 -1,9 | 1192 73.0
in natura| 2 70,0 | 30,1 5.9 08 | 40 | 253 | 173 -1,.9 | 859 39.3
Midia 595
o 9,9
Ensaio | Garrafa | Up | Mdégua | Mproduio { Cp,d) Tp | Tha {Te® | Tic qc Hp
Cl (Yab.u) g) &) (O 1 CC | O | (C) | tcal) | (Kg/Kcal)
b.d i 71 303 6.1 0,83, 40 ;2261 117 ) 24 | 1282 63,1
b.d 1 7 30,3 9,1 083 40 1242} 94 1 2.4 182,0 59.8
b.a 1 71 300 7.9 083] 40 249103 24| 1793 67.7
h.a H 71 30,2 6.5 083 40 {241 11,7 -2.4 | 1489 69.1
b.d 2 71 30.2 6.4 083 40 1218 9.8 | -2.4 | 1335 67.2
b 2 71 30,2 7.2 0,83 40 [ 238 106 | -2.4 | 1378 | 654
b.d 2 71 30.0 7.4 0831 -40 {249 2.4 | 2870
ba 2 71 30.2 7.4 083 -40 | 246 103 | -24 | 160,91  69.1
Média 65,9
" 2.7
Ensaio | Garrafa | Up | Mdgua | Mproduto | Cpd | Tp  Tia [Te(® | Tic ge Hp
Cl (%b.w) (g) (g) CO 1O | O 00 | feah | (Kg/Keal)
A~4 1 30 30,4 55 070 40 (252 | 18 | -89 | 772 35,2
1 50 30,3 6.8 0,70 40 1242 ) 1461 -89 ; 1103 42,5
1 50 30,4 6.3 070 | 40 1243 | 154 | 89 | 1006 | 421
2 50 30,1 4,6 000 40 12421 17 | -89 764 4572
2 50 31.2 5.0 Q70 40 1242 ] 187 -89 | 562 26.2
Média 38.2
o’ 7.7
Ensaio | Garrafa | Up Miagua | Mproduto |Cpd |Tp Tia (Te(® Tic g Hp
€1 (%ebu) () (g} (CC) _10C) 1O 1°C) |(cal) | (Kg/Keal)
B-4 1 47,3 30,4 4.7 069 -40 242 | 17,7 1-104: 675 373
1 480 | 303 6.4 069 -40 | 242 | 15.6 |-10.3 | 963 37.9
1 473 | 304 59 0,68 -40 | 237 ] 15,9 | -10,4| 854 37.1
2 433 30.3 5,6 0067 40 1245|169 {-104| 81,1 372
2 475 301 6.6 069 40 {246 156 -104] 978 37.9
2 480 | 306 7.5 069 40 | 241 | 142 -104] 1085 | 377
2 47,3 30,4 3.6 068 -40 | 238 | 187 |-104! 514 37.3
Média 37.5
5° 0.3
Hnsaio | Gamafa | Up | Magua | Mproduto (Cpdy Tp | Tia {Tel® | Tic qc Hp
Ci (¥sb.0) (g} (&) O O O | O ¢ (eal) | (Kg/Kcal)
Al i 443 30,7 6,1 0671 40 1239161 48| RS54 38,9
1 442 30.1 38 067 40 {232 157 -48 1 813 396
1 449 30.6 4.2 067 40 12311179, 48| 496 330
i 448 | 301 7.4 067 40 232 13,7 -48 | 1089 | 409
2 422 | 304 56 065| 40 1239 | 17.3 | 4.8 | 692 34.1
2 42.8 304 6.7 0661 40 1233 | 1681 -48 | 681 255
2 40,2 30,5 5.3 064 40 1232 1711 48] 63,3 31.5
2 388 | 303 6.4 063 | -40 | 213 | 15.6 | -4.8 | 585 23,1




Apéndice C — ENSAIO DE ENTALPIA DE CONGELAMENTO

Média 33.6
o? 6.6
Fnsaio | Garrafa | Up | Mdigua | Mproduto | Cpd| Tp | Tia | Te | Tic qc Hp
C1 by (@) (g CC) | CC) 1 CCy | °C) | (cal) | (Kg/Kcal)
B-1 1 422 30,2 0.6 065 -40 | 247 ] 16,1 ] 0.8 1 96,5 38,9
1 42 8 30,3 7.0 0661 -40 1246 | 1671 68 1 B8 31,0
1 40,2 30,0 38 064{ 40 1234 | 164 -68 | 744 34.2
1 38,8 30,1 6.7 063 -40 123411571 681 841 328
2 422 30,1 A3 065 40 | 247179 -6,8 | 71,6 36,4
2 428 30,2 6.1 0661 40 1244 1 1681 68 1 811 354
2 40,2 30,2 3.4 064, -40 123611711 68 ! 681 34,0
2 388 | 3072 6.8 0,63 40 {2361 156  -68 | 859 343
Média 34.6
o 2.4
Ensajio | Garrafa | Up | Madgua | Mproduto | Cpd| Tp | Tia |Te(® | Tic qe Hp
Cl1 ebw)| (g (4] CO L CO 1 G | (O | (cal) | (Kg/Keal)
A-3 1 47.1 30,5 4.2 068] 40 126512141 -77 | 482 28.9
1 47,2 30,6 6.3 068 40 1258 1 1841 -77 1 799 30,7
| 46,7 30.6 5,1 068 40 2561891 -77 | 703 339
1 46,6 30.4 4.8 068 40 (26111981 -77 1 647 34,7
2 47.1 30,2 5.1 068 40 1205 183 -77 | 883 481
2 472 30,2 4.4 068 40 12561196 | <77 1 621 36,6
2 46,7 30,3 35 068 -40 1259 17 [ 771 96,6 49,3
2 46,6 30,2 3.6 0681 =40 26,1 | 199 -77 1 645 519
Meédia 39.5
o 8.9
Ensaio | Garrafa | Up | Magea | Mproduto 1 Cpdi Tp | Tia (Te(® | Tic qe Hp
Ci (Yab.uwy 4] 8 COICG | O | 6 | (caly | (Kg/Keal)
B-3 1 40,7 30,2 3.4 0640 40 | 26 | 214 | -10 | 413 326
1 40.3 30.4 43 0.64 ;. 40 26 | 196 -10 66,1 42 3
1 41.5 30,1 39 063 -40 12611209 -10 | 4956 324
1 40.6 30.6 4,7 064 40 1262|199 -0 | 847 35,7
2 40,7 306 5.1 00641 40 12631204 ! -10 + 609 277
2 403 30,1 4.4 0064 -40 262|204 -10 1 397 33.7
2 41,3 30,1 3,3 065 -40 126411961 -10 | 716 30,6
2 40.6 30,0 3.6 0641 40 {262 12191 -10 { 41.9 27.5
Média | 32.8
o 4.8
Ensaio | Garrafa | Up | Magua | Mproduto | Cpd | Tp | Tia [Te(® | Tic qe Hp
Cl (%ebw) | (g} (g (C) | (O L ©) | (O | (cal) | (Kg/kcal)
A-2 1 52 30,2 5,2 071 -40 1258 | 1831 -73 | 813 41.0
1 32 30,8 6.8 071 40 12611635 -73 1103 43,1
i 32 30.2 6,1 0,71 | -40 25 156 -7.3 | 1075 47,6
1 32 30.1 5.4 071 40 {257 11761 -73 | 8956 44,2
2 52 30,3 6.9 071 40 12581164 -73 | 1026 39.6
2 52 30.2 3.9 0,71 | -40 26 21 1 -7.3 1 502 0.0
2 52 30,4 5.6 071 =40 12531182 -73 | 752 33.8
2 52 311 52 071 40 126312061 -73 1 585 25,7
Média 344
G 15,3
Fnsaio | Garrafa | Up | Magua | Mproduto | Cpd!| Tp | Tia [Te(® | Tic ge Hp
Ci Osbuy! (& £:4) O 0O 1 G L0 | (eal) | (Kg/Kaal
B-2 1 46,6 30,6 6.9 Q068! 40 1263176 -85 | 979 354
1 450 30,7 39 067 -40 126412091 -85 | 537 37.4
i 44,3 30,2 5.6 Qo7 4 1267 19 | -85 | 841 38,1
1 44 2 30,8 32 067 40 26211961 -85 | 68% 338
2 46,6 30,5 6,7 068 40 (2641 17 | -85 1026 40 8




Apéndice C — ENSAIQ DE ENTALPIA DE CONGELAMENTO

2 450 30,0 4.8 0,67 -40 | 264! 1961 -85 | 716 33.6
2 44.5 36,0 5,6 067 -40 1269 189 -85 859 40.4
2 44,2 30,5 3,1 067 40 1264|193 -85 | 752 39.1
Média 38.0
o 2.4
Ensaio | Garrafa | Up | Magua | Mproduio | Cpd ! Tp | Tra |Te® | Tic qc Hp
C2 (%b.u) | (g) (® €O | O | © | (C) | (cal) | (Kg/Kcal)
in natura 1 664 | 306 9.2 08| -30 | 25 [ 104! -1.9 | 1793 58,6
1 66,4 309 78 080 -30 23811191 .19 1420 54,5
i 659 298 8.9 080! 30 243|102 -19 | 1724 57.0
1 622 30,1 4.8 0,77 | -30 24 | 1371 -1.9 | 923 57,9
1 62,2 30,3 8.4 077! 30 | 245 96 | .19 | 1834 66.4
Média 58.9
o° 4.5
Ensaio | Garrafa | Up | Magua | Mproduio | Cp.d{ Tp | Tia {Te(® | Tic e Hp
C2 (Ybu) | (g) (g) CO L CO | G O | (cal) | (Keg/Keal)
b4 1 68.6 | 304 6.1 0811 30 [226[11.7] 24 | 1282 ] 635
1 64 8 30,3 9.1 0791 -30 {2421 94 ¢ -24 | 1820 60,2
1 69.1 30.0 7.9 081 -30 [ 249103 | 24 | 1793 67.8
i 73,6 30,2 6,5 084 =30 12411 117124 | 1489 68.9
2 68.6 30,2 6.4 081 -30 | 218 98 | -24 | 1333 67,4
2 64.8 30,2 7.2 079 -30 | 238 106 -24 | 1478 639
2 69,1 30,0 7.4 0811 <30 249 1071 24 1 1597 68.7
2 73,6 | 302 7.4 084! -30 1246 103 -24 | 1609 ] 689
Média 064
h 3.1
Ensaio | Garrafa | Up | MAagua | Mproduto  Cpd ! Tp | Tia (Te(® | Tic ac Hp
C2 (¥ob.) g & CO PO | O (O | (cah) | (Kg/Kceal)
A-d 1 30,0 300 59 070 -30 12721193 -89 | 88 354
1 510 | 312 4.6 0711 -30 | 268 | 20.6 | -89 | 634 35,1
1 499 300 6,7 0,76 | -30 27 11791 -89 | 1034 37.9
i 48,8 304 6.4 0691 -30 12711841 -89 1 979 37.6
2 300 | 308 58 0,701 -30 {272 191 -89 | 871 38,2
2 510 30,7 82 0711 -30 | 27 :161{-89 11204 37.7
2 499 30,1 1.9 0707 -30 1271 24 1 -89 1 276 423
2 488 | 292 53 069 -30 | 27.2 | 196 | -89 | 81,1 37.7
Media 37,7
5° 2.2
Ensaio | Garrafa | Up  Magua | Mproduio | Cpd! Tp | Tia [Te® | Tic qc Hp
C2 (%ebw) | (g) (g) (O | CO | O | (O | (cal) | (Kg/Keah
B-4 1 33 311 6.7 0721 -30 | 272 | 18,1 {-10.4 1034 37,7
1 54 308 7.4 072 -30 1269 16,7 1-1041 1186 38,6
1 53 29,8 6.4 0724 -30 | 27.1 ¢ 18,1 i -10.4 1020 37.7
1 53 299 5.8 072 -30 1 27 1187 1-1041 923 377
2 53 296 6,0 0,721 -30 {2721 18,1 1-1041 990
2 54 31,1 5.4 0721 -30 | 264 188 ' -10.4 | 811 8.3
2 53 29,8 6,1 0721 -30 | 271 1187 1-104] 90.7 34,7
2 53 30,1 7.0 0721 -30 271 16.9 | -104] 112.1
Média 374
o i4
Tratame | Garmrafa | Up | Miagea  Mproduto | Cpd| Tp | Tia (Te® | Tic qc Hp
nio (Yobwy! (e} g) (O 100G O 0 | (cal) | (Kg/Keal)
B-1 1 46,3 30,2 7.3 068 -30 | 2561173} 681 93 25.4
1 43,2 30,4 7.9 066 -30 | 25 (1541 -68 | 1103 360
i 433 297 6.3 067 <30 1249 1717 -68 1 834 34,6
1 40.4 30,2 37 0641 230 12517 19 1 681 620 26,4
2 46.3 29.7 6.9 0681 -30 (25711731 68 1 907 32,9




Apéndice C — ENSAIO DE ENTALPIA DE CONGELAMENTO

2 43, 30,0 55 0661 -30 23 11771 681 T/0 37.8

2 453 | 306 6.1 067 -30 1252 172 68 | 859 37.9

2 40.4 30,0 6.5 0641 -30 12561182 68 788 300

Media 33,1

o 42

Fnsaio | Garrafa | Up | Mdgua | Mproduto { Cpd | Tp | Tia (Te® | Tic ac Hp
C2 (Ybuwy| (&) (g (Cy | O O O | (cal) | (Kg/Kceal)

A-1 1 468 | 306 6,5 068! -30 1259179 -48 | 882 33,8

1 432 30.0 9.1 067 30 12511146 48] 1227 35,1

1 46,3 301 7.1 0681 30 {243 1611 481 910 336

i 412 30,7 6,2 065 -30 | 246 | 1731 48 ! 7835 349

2 46,8 299 53 068! 30 1258|189 | 481 728 36,2

2 45,2 29.9 4,8 0671 -30 125211941 48| 597 32.2

2 46,3 30,4 6.5 068 30 12521176 -48 1 8L1 32.6

2 412 | 299 6,9 065] -30 [ 248 | 166 | -4.8 | 883 34,8

Média 34,4

o° 1.4

Ensaio | Garrafa | Up | Mdégua { Mproduto | Cp.d| Tp @ Tia i Te(® | Tic qc Hp
2 @b | () ® O | (O | O | (0| (ea | (KgKeal)

A-3 1 46,1 30.8 6,1 068 -30 1264|184 | -77 | 882 37.3

1 48.7 | 303 6.8 069! -30 12561169 -7.7 | 97.9 35,8

1 48.2 30,6 6.4 069 30 1237 11761 <771 8956 35,5

1 479 | 310 7.1 0691 -30 126111761 7.7 | 951 33,3

2 6.1 | 396 6.2 068 -30 12631 19 | -7.7] 77.6 41.0

2 48.7 30.6 3.7 0691 30 258|181 -7.7 | 823 38.4

2 482 | 30,1 6.6 069! -30 12571169177 954 37.7

2 479 30.8 39 0691 -30 125611891 -7.7 1 704 28,7

Meédia 36.9

o’ 3,7

Ensaio | Garrafa | Up | Miégua | Mproduto | Cpd| Tp | Tha Te(® | Tic qc Hp
C2 sbw) | (g) @ CO O | O O | (cal) | (Kg/Keal)

B-3 i 432 30,1 6.4 0661 -30 125711831 -10 | 799 28,7

1 429 | 305 73 0,66 -30 | 264 | 1881 -10 | 827 242

1 41,7 30,1 32 063 -30 | 26,21 2001 -10 | 620 277

1 453 303 6,7 0671 <30 126711821 10 1 951 336

2 43.2 30,0 5.4 0661 -30 26112041 -10 | 385 22.8

2 42,9 | 301 572 0,66 | -30 | 27.2 | 208 | -10 | 66,9 30.0

2 41.7 36,7 5.5 063] -30 | 26 | 204 -10 | 573 21,7

2 453 30,1 5,6 067! 30 12681207 -10 | 6373 23,6

Média 26,5

G’ 4.1

Fnsaio | Garrafa | Up | Magua | Mprodujo | Cpd | Tp | Tia |Te(" | Tic qc Hp
C2 {%ob.u) () {g) O EC D O | G | (caly | (Kg/Keal)

A-2 1 57.5 304 7.0 075 -30 | 264 161 -7.3 | 1199 44,3

i 56,3 30,5 4,9 0,74 | <30 12531179 =73 | 799 443

i 58.0 30,2 5.9 0,75 =30 | 2591671 -73 | 104.8 46.6

1 574 30.6 4.6 0741 =30 12591 19 | -73 | 73,0 42,3

2 575 | 313 5,1 0.75| -30 | 264 | 18,21 -73 | 883 485

2 56,3 30,9 7.1 074! =30 12581153 -73 | 1157 433

2 58,0 30,0 6.0 0751 -30 | 254 | 1621 .73 | 1002 451

2 57.4 30.1 59 0,74 | -30 ;26,1 | 1641 -7.3 | 106,] 50,1

Média 458

o° 2.5

Fnsaie | Garrafa | Up | Magua | Mproduto | Cpd! Tp | Tia (Te® | Tic qc Hp
2 (Pebwy | (g} (g COLCO | G PO | (cal) | (KgKeal)

B-2 1 31,9 30,4 6.0 071 =30 {2591 1781 -85 | 896 37,2

i 50,3 302 5,0 070 -30 | 257|186 -85 758 392
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1 491 30,1 52 0691 -30 [ 259|187 -85 772 37.5

1 502 | 30,0 5.6 070 -30 | 259 172 -85 | 979 46.6

2 51.9 | 300 3.5 071, -30 1259|186, -85 | 776 352

2 30.5 29.7 5.8 070 -30 | 261 1 1721 -B5 | 966 43.8

2 49,1 30,6 58 069 30 (258 1871 -85 752 30,3

2 50,2 | 302 5.3 0,701 30 12611189 -85 | 764 36.0

Meédia 38,2

desvio 5.0

padrio

Hosaio | Garrafa | Up | Miagua | Mproduto | Cpd| Tp | Tia iTe® | Tic ac Hp
C3 (ebu) ! (&) &) CC) 1 CC € | 0| (cal) | (Kg/Kealy

in natura i 710 30.1 3.9 083] -26 2721162 -24 | 1296 62.5

i 710 | 302 95 0831 -20 1258 98 | -24 11986 | 613

1 178 30,2 7.7 G871 -20 27 1136 24 | 1627 603

1 77.9 30.3 4.3 087 -20 12581181 -24 1 841 36,0

2 711 | 301 5.8 083 -20 2721165 2.4 | 1180 | 607

2 71,1 30,2 5.4 083; -20 12591158, -24 | 1109 626

2 711 30,3 5.1 083 -20 12691159 -24 | 1216 74.5

2 71.1 30,1 5,0 0,83 -20 25 1156 -24 | 1026 62,1

Meddia 62,5

5 3,3

Ensaio | Garrafa | Up | Magua | Mproduto | Cp,d | Tp | Tia [ Te(® | Tic qc Hp
3 Csbw | (g (® CO L EO | O | €O | (cal) | Kg/Keal)

A-4 1 62,1 30,2 2.6 0,77 -20 (264 228 -89 | 275 28,1

1 62 4 30.4 5.4 0771 -20 1264 19 | -89 1 799 353

I 63.1 301 4.0 0,781 20 | 26,1 208 -89 1 509 299

1 61,3 30,3 4.6 0771 -20 1262 1991 -89 | 647 33,7

2 62,1 | 301 49 0770 -20 | 265196 -89 1 728 35,6

2 62.4 30.2 4.5 0771 -20 | 264 20,1 B9 | 657 34.8

2 63.1 30,5 4.5 0787 20 12621199 -89 | 637 34,6

2 61,3 30,1 4.2 077 -20 [ 2631205 | 89 | 597 327

Média 33.1

o 2,7

Ensaio | Garrafa | Up | Magua | Mproduolo | Cp.d| Tp | Tia | Te(® | Tic e Hp
C3 (wbwy|  (8) 624 COCG L 6 | (O | (cal) | Kg/Keal)

B-4 1 592 30.7 3.6 0,76 | -20 12691226 -104] 371 225

1 58.2 30,1 3,4 0751 20 12651225 1-1041 330 20.4

1 38,5 30.1 5.0 0751 =20 1266216 1-104] 468 15.7

2 592 30,4 4.3 0761 20 | 268 12135]-104] 338 258

2 382 | 314 3.3 075 20 | 266|205 -104¢ 633 25,4

2 585 | 32.1 3.8 0751 20 1262121,7 -104] 443 251

2 57.0 30,8 4.4 0,74 -20 [ 26,6 ;21,1 (-104| 3562 277

Meédia 23,2

5 1.2

Ensaio | Garrafa . Up | Magua | Mproduto  Cpdi Tp | Tia |Te® | Tic qc Hp
3 Gebu)! (g (g O | O L G | CC) | (cal) | (Kg/Kcal)

A-3 i 38,5 30,1 1.5 0751 -20 | 264|244 771 54 19,3

1 590 | 300 45 0751 <20 [ 2621202 ] -7.7 | 606 32.1

1 38,5 30.0 43 0750 -20 (2591202 <771 565 316

i 57.7 30,3 4,3 075 | =20 26 1203177 ] 565 32,1

2 58.5 30,0 3.3 0,751 -20 | 264 1 186 | -77 | 833 38,1

2 39.0 30.1 43 075 -20 [ 25871198 | -77 | 621 360

2 38,5 298 3.9 0,75 <20 | 26 | 203 | -7.7 | 585 377

2 577 | 302 52 0.75| <20 12591 193 | -7.7 | 69.2 32.0

Média | 324

o 5.9
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Ensaio ;| Garrafa | Up | Magua | Mproduto | Cp.d! Tp : Tia {Te(® | Tic ac Hp
3 (%bu) | (g) () (O O L O | PO | (cah | (Kg/Keal)
B-3 1 52 30,3 4.9 0711 =20 12591206 | -10 | 309 2.7
1 34 30.2 5.9 0,721 -20 | 261195 ! -10 | 689 240

1 52 30,2 5,2 0711 =20 1262 213 -10 | 454 14,7

1 51 290 6,1 0,710 20 12671 19 | -10 | B4.1 304

2 52 30.3 4,2 071 =20 | 25812061 -10 | 454 26.0

2 34 30,3 4.0 0721 -20 12611215 -10 | 454 237

2 52 30,2 4.8 0,71} =20 1263|2141 -10 | 490 8.8

2 51 30,2 4,3 0710 20 1264|214 -10 | 302 24.9

Meédia 23.0

o 4,7

Engaio | Garrafa | Up | Mdagua | Mproduto | Cpd | Tp | Tia [Te(® | Tic qc Hp
3 (bw | () §:3) CC) | O | O €O | {ealy | (Kg/Keal)
A-2 1 52,3 303 4.4 0711 -20 | 254 ;195 -73 1 392 35.0
1 564 | 303 3.8 0741 <20 12471196 73 | 482 33.1

i 353 30,1 4,7 073] -20 (246181173 | 6735 37.4

1 56,1 30,1 4,5 074 <20 125411941 -73 ] 606 33.8

2 52.3 303 4.8 071 -20 {252 186 -7.3 | 692 373

2 56,4 302 3.9 074 | -20 (248 | 1711 -73 | 823 355

2 55,5 299 5.8 0731 -20 1244|168 -73 | 8L1 35,6

2 56,1 30,0 6,5 0,741 -26 1248 161§ 73 | 942 37,9

Meédia 35,7

&° 1.7

Ensaio | Garrafa | Up | Magua | Mproduto | Cp.d| Tp | Tia {Te® | Tic e Hp
C3 {(¥ab.u) (g (g) Q) 1 €Cy O | COY | (eal) | (Kg/Keal)
B2 1 48.1 30,0 4.6 069 <20 1246|1196 83| 468 23,6
1 471 | 302 47 068] -20 1244196 | -85 | 440 212

1 47.4 299 3,5 0681 -20 124212021 83| 330 24.4

] 47.6 30,0 5,1 0691 -20 1242 | 188 -85 | 3523 23.2

2 481 | 311 4.9 0,69 -20 1246|186 -85 | 621 32,1

2 47.1 303 3.8 068 -20 12461201 -85 443 27.8

2 474 | 303 3.8 068] 20 1244 202 | 85 | 407 252

2 16.6 30,1 4,2 068 -20 1243198 -85 | 4473 233

Média 251

& 3.4

Tratame | Garrafa | Up | Magua | Mproduto | Cp.d| Tp | Tia (Te® | Tic e Hp
nio (%bu}| () ® CO €O | © [ €O | (cal) | (Ke/Keal)
A-1 1 492 30,3 33 070 20 1 26 1194 48 | 689 322
I 508 | 304 57 070 -20 [ 2561 187 48 | 73.0 33.0

1 49.0 30,3 57 069] -20 125411861 481 716 32,9

1 30.2 30,5 8.0 070 20 | 2561178 48 | 854 248

2 508 | 302 7.1 0701 20 [ 26,1 176 | -48 | 919 33,3

2 49,2 30.2 4.6 070 20 1256196 48| 621 36,1

2 302 30,1 7.0 070 20 12551 17 | 48] 919 34,6

Média 324

o 3.6

Ensaio | Gamafa | Up | Mdégua | Mproduto | Cpd| Tp | Tia [Te(® | Tic e Hp
C3 (b (&) (9] CC 1 CC 1§ 00 | (ca) | (Kg/Kcal)
B-1 1 47 30.2 7.1 068 -20 (254186 | 68 | 71.6 21,9
i 46 30,1 4.6 068 -20 | 2361198 -68 | 378 326

1 46 30,1 7.0 067 -20 1262 1174 68| 597 35.8

1 46 30,5 8,6 067 -20 12621163 68 | 111,7 | 317

2 47 30,2 6.9 068 -20 1252|173 68 847 306

2 46 30,2 3.0 0681 ~20 1254194 681 621 31.0

2 46 30,1 6.4 067] -20 1 26 1187 ] 68! 776 29.1

2 46 30.0 7.3 0671 -20 125911741 68| 919 30,9
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Média | 30,5

o 4.0

Ensaio | Garrafa Up Miagua | Mproduio | Cp,d| Tp | Tra (Te(® | Tic qc Hp
C4 (robu) | (g) (g) CO IO | O [0 | teah) | (Kg/Kcal)
in natura 1 31,2 29,3 6,8 G891 -10 126,11 2271 -1,9 1 2472 (3,43)
1 81,2 298 38 089] -10 125312511 -1,91-1944 ) (2749

1 812 | 309 6.6 089 -10 1267231 -19 | 2748 | (1,05

1 81,2 30,1 8,3 0891 -10 127612281 -19 ; 4404 0,83

2 81,2 302 3.6 089 -10 [ 2671235/ -1,9 | 2878 {0.10)

2 812 | 314 54 089 -10 25312321 .19 | 1569 | (709

2 81.2 30.0 6,2 089 -10 [ 269 233! -1.9 | 33,54 0,59

2 81,2 30,5 3.8 089 -10 12671 25 1 -19 | 1093 {7,18)

Média | (3.61)

o* 9.41

Ensaio Garrafa | Up . Midagua | Mproduio (Cpd | Tp | Tia {Te(® | Tic gc Hp
C4 (%eb.u) g 2 CO 1O L G | (C) | (cal) | (Kg/Kcal)
b.d. 1 69.1 313 7.0 081 ~10 |2544) 2321 37 | 8712 1 (106D
1 69,1 298 3.8 0,81 | -10 128338} 25,1 | -3,7 | 2265 7,82

1 69,1 309 6.6 081 ] -10 j2664) 231, -37 126,6521 (1,10)

1 69.1 30,2 4.7 081 | -10 [26.34] 24 | -3.7 [10,092] (5.37)

2 69,1 310 6,9 081 -10 | 2682381 -37 1 234 {5.,55)

2 691 | 299 6,2 081 | -10 12671233 -3.7| 274 | (1.28)

2 69.1 30,5 3.8 081} -10 | 26 | 25 37| 34 {14.36)

2 69,1 299 7.8 081 -10 1268 228 -3,7 | 334 (1,90)

Média | (4,04)

o 6,71

Ensaio | Garrala Up M agua | Mproduto |Cpd ¢ Tp | Tia |Te(® | Tic ac Hp
C4 (%bw) | (g) (@ O | (O | O | (O | (eab | Kg/Keal)
B-4 i 540 | 296 6,7 072 | -10 {274 1241 [-104122297] (7.09)
1 36,7 308 4.3 074 | <10 | 2681249 -104] 2571 | {1187

1 56,7 302 3.7 0741 -10 12721254 104 1,162 | (11,66)

1 549 | 304 3.7 0,73 | -10 [ 2731256 | -104] -0.247 | (12.20)

2 54,0 30,4 4.4 0721 -10 1 27 1247 1-104] 164 {3.86)

2 56,7 316 5.0 074 | -10 1269247 |-104] 154 {8.83)

2 36,7 36.3 4.6 0741 -10 12721249 1 -104] 164 {7.37)

2 54,9 29 4 3.8 073 1 -10 1273|253 -104) 134 (7,23}

Média | (9.0D

G 2.53

Ensaio | Garrafa | Up | Mdagua  Mproduto iCp.d | Tp | Tha |Te(® | Tic qc Hp
C4 (bwy | (g) 2 CO O | € | (°C) | (cal) | (Kg/Kcal)
Aed i 59,7 297 6.7 Q76 -10 | 2751242 -89 122297, (7.1
3 56.3 30,0 4.3 074 -10 1275 246 | -B9 | 16,661 {01,33)

1 59,6 297 37 076 | -10 274 12511 -89 1 8,207 (5,30}

i 597 | 297 3,7 076 | -10 | 27.2 1 24.7 | -8,9 | 11,025] (2.19)

2 435 29,5 4,0 066 | -10 12751253 -89 | 154 (2,48)

2 44.2 30,5 4.7 0671 -10 12761249 -89 | 204 {0,50)

2 44,5 294 3.6 067 -10 12731254 | -89 ] 124 (4.06)

2 445 | 303 4.0 067 | -10 | 274 | 254 | -89 | 134 | (4.22)

Média | (3.3D)

& 2,32

Ensaio | Garrafa | Up | Magua : Mproduto (Cpd | Tp | Tia [Te(® | Tic qc Hp
C4 (ebu)| (g (&) COLCG G | €0 ¢ (caly | (Kg/Keal)
A-i 1 43,5 313 5.4 D661 <10 | 26 | 239 -48 | 5389 {5,71)

1 44.2 296 5.5 0670 -10 126,112371 48 1 9616 (4,26)

1 44,5 29.5 0,1 0671 -10 (264 (238 4.8 (12434 (445

§ 445 | 296 6.1 067 | -10 | 26,1 ] 237 4.8 | 9616 | (580

2 43,3 30,7 4.7 0661 -10 {262 (241! 48| 144 {2.39)
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2 442 30,1 4.8 067 -10 1 26,1 1 238| 48 1 164 (1.14)
2 44,5 299 3.7 0671 -10 1263 1246 | 4.8 10,4 (2,90)
2 43,5 30,1 3. 0661 -10 12611236 48 | 184 5,87
Média |  (2.60)
o 3,78
Ensaio | Garrafa | Up | Mdagus | Mproduto |[Cpd | Tp | Tia (Te® | Tic qc Hp
C4 Cebu)| (g (g O L0 | ©) (0 | {cal) | (Kg/Kcal)
B-1 i 39 30,3 4.8 0631 -10 1264 12461 -68 | 1,162 (8,12)
1 39 30.3 3.3 064 -10 12621238 -68 | 9616 (3,99
1 38 29.9 5.3 063 -10 126412411 68 | 8207 {475}
2 39 30,2 5.2 0.63 | -10 [ 259237 -68 | 154 | (3.42)
2 39 298 5.3 064 -10 1 26 1237 681 164 .19
2 38 29.9 4,6 063 -10 {268 246 68 | 154 (2,16}
Média {4.2°7)
o 2,07
Ensaio | Gamrafa | Up | Magua { Mproduto |Cpd | Tp | Tia [Te(® | Tic qge Hp
C4 (Ybuw)| () (g (O 0 G | (O | (cah | (Kg/Kcal)
A-3 1 5L.0 30.4 5,3 0711 -16 1 26,2 237 -77 1 123 (5.34)
1 50,3 30.3 5.5 070 -10 | 264|242 -77 | 816 (8,80)
1 497 30,3 5,3 0,70 | -10 1263 24 | -77 1 954 (6,98)
1 49 3 30,0 3.8 0701 -10 12631244 -7.7 1 4,02 6,17}
2 51,0 30,8 4.6 0711 -10 1259 236 -77 | 164 (2,92)
2 50.3 29.9 6.0 070 | -10 | 264 12433| -7.7 | 14,1 (9.74)
2 49,7 30,5 572 0701 -16 1263 238 -7.7 1 184 (3,95)
2 49.5 29.7 4.8 0701 -10 126912431 -77 | 194 (2,23)
Média | (3,.77)
ot 2,69
Ensaic | Garrafa ; Up | Magua | Mproduto [Cp.d | Tp  Tia (Te(® | Tic e Hp
C4 (bw i (g (g} O Gy Q) | £C) ¢ (ealy | (Kg/Keal)
B-3 1 472 | 294 36 068 | -10 1271 247 -10 | 9616 | (607)
1 47.1 30.7 6.0 0681 -10 12671242 -10 111,025 {8,62)
1 47.1 29.6 3,2 068 -10 1272 246 -10 1124341 {654
1 45.6 297 4.8 06731 -10 12721244} -10 {15252 (2,75}
2 47,2 297 3.7 0681 -10 {271 1253 -10 | 114 {(6,76)
2 47.1 295 3.3 0681 -10 | 2671 25 -10 10,4 {5.54)
2 47,1 292 4.6 068 -10 12731253 -16 | 134 (8.53)
2 45,6 30,0 4.0 067 | -10 27 1251 -1 12.4 {6,14)
Média {6.37)
o° 1.85
Ensaio | Garrafa Up M agua | Mproduto |(Cpd | Tp | Tia {Te(® | Tic qc Hp
C4 Ybw | (@) () O | CO | © | O | (cab | Kg/Kcal)
A-2 ] 53,7 30,1 4,7 0721 -10 12981 24,9 | -7.3 144841 17.66
1 54,2 30.4 5.9 0,73 1 -10 {1293 1 233 | -7.3 | 60,34 18.96
1 350 30.8 6.1 0731 -10 129412291 -73 |67385; 2216
1 53,7 30,2 4.4 0721 -16 1296 1 247 | -7.3 | 44,841 20,56
2 537 30.0 7.7 0721 -10 {283 1217|731 394 12,34
2 34,2 294 8,2 0731 -10 | 2891204 | -73 | 784 20,07
2 350 | 302 6,9 073 | -10 | 277 1 21,7 | -7.3 | 534 12.64
2 537 30.5 8.2 072 1 =10 1277 1208 | -73 | 624 13.02
Media 17.18
o 3,95
Ensaic | Garrafa | Up | Mdgoa | Mproduto (Cpd | Tp | Tia {Te(® | Tic e Hp
C4 (Ybuy, (= 2 O |G ©) | Oy | (cal) | (Kg/kealy
B-2 i 459 30.5 4.8 0681 -10 | 28731237 -85 112434 {(3.83)
1 473 29.9 7.1 068 [ -10 | 28,91 251 -85 29,342 (2,70}
1 47,6 30,0 5.6 0691 -10 127712391 -8,5 129,342 328
1 46.1 | 29.8 6.6 0.68 | -10 | 27.7 | 243 | -85 |23.706| (3,15)
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2 459 | 298 73 068 | -10 | 2791 23.8 | -85 | 344 | (0.92)
2 473 | 300 5.3 068 | <10 | 289 | 246 | -8.5 | 36,4 3,44

2 476 295 7.2 0691 -10 2771222 -85 | 484 8,13

2 461 | 294 7.7 068 | -10 | 27.7 | 21,7 | -85 | 53.4 9,58

Média 2,35

o° 3,71

Ensaio | Garrafa | Up | Midagua | Mproduto [Cpd | Tp  Tia {Te(® | Tic gqe Hp
5 (*ob.uw) §:4) (&) PO O L O | OO | (cal) | (KglKcal)
in natura I 57,3 30.2 4.5 0741 -5 26212421 -19 4.0 {5,03)
1 573 | 297 4.1 0741 -5 12571245 19| 73 | (1274

i 573 | 301 3.3 074 | -5 1274|256 -1.9] 1.2 (3.77)

1 57.3 30,1 7.2 0741 -5 1265228 -1%9| 279 0,86

2 37.3 33.6 3.6 0741 -5 1281264 -1.9 | 104 (3.93)

2 573 | 313 3.8 074 | -5 | 275 26 | -1.9 | 84 (6.18)

2 573 | 299 47 074 | -5 | 276|256 | -1.9 | 134 | (5.00)

2 573 299 4.2 0741 -5 W6 257 -19 | 124 {4,09)

Média | (4,98)

o 3,76

Ensaio | Garrafa | Up | Midgua | Mproduto i Cpd | Tp | Tia |Te(® | Tic qc Hp
Cs Febwy | (&) () O 0 G | OO | (eal) | (Kg/Kcal)
b.a 1 02,2 307 5,3 0771 -5 1239121,7| -2 6,798 4,35
1 622 | 302 45 0771 -5 |2531232| -2 | 5389 | (4,19

1 622 | 301 33 077 | -5 12741256 -2 | 1L162 | (4.66)

1 62,2 30.1 8.8 0770 -5 12771242 2 |25115] (540)

2 622 | 305 4.6 077 -5 1243 1223| -2 | 134 | (2.7%)

2 622 | 307 49 0.77 | -5 276 256 -2 | 134 | (6.08)

2 62,2 34,1 4.4 077 -3 1278|258 -2 134 (4.68)

2 62,2 30,1 3.8 077 -3 12741258 -2 9.4 {6.42)

Média {4.82)

o 1,13

Epsaio | Garrafa | Up | Miagwa | Mproduto | Cpd! Tp | Tia [ Te(® | Tic e Hp
G5 (Yebu), (g & (O O | O O | (caly | (Kg/Kcal)
Al 1 386 30,3 3.8 0641 -5 126612481 65| 1162 {5,300
i 40,9 30.4 2.9 0631 -5 (268254 65 | 4474 (.37

i 40.4 30,2 5.5 0641 -5 1272132511 65| 5,389 {7,68)

1 396 | 293 2.1 064 | -5 | 2741263 -6,5 | 8,701 | (9.84)

2 40,9 30,9 1.6 0651 -5 12661259 ) -6,5 0.4 (56,78)

2 40,4 30.0 2.2 god ¢t -5 12681258 -6.5 3.4 {5,773

2 39.6 29.9 1,7 D641 -5 12721264 -6,5 1.4 (6,28}

2 40.9 30,3 3.5 065 -5 1263248 0,5 8.4 (4.74)

Média | (6.72)

a’ 1,62

Ensaio | Garrala | Up | Magua | Mproduto | Cpd | Tp | Tia |Te(® | Tic gc Hp
Cs (Yob.u) (g) (g) (O G| O (O 1 (eal) | (Kg/Keal)
B-1 1 357 29.8 2.0 0611 -5 1267256 -6,1 | -8701 (7,47
i 36.4 297 4.9 0621 -5 120692471 -6,1 1 6798 {4.23)

1 36,3 30,9 2.8 0021 -5 1275202 -6,1 | -3,883 (7.52%

1 363 | 313 1.9 062 | -5 | 267262 -61 1 -17.1 | (20.76)

2 337 30.8 2.8 0617 -5 1266255 6.1 4.4 (5.60)

2 364 30.7 1.8 0621 =5 12691262 -6 0.4 {(7.68)

2 36,3 | 311 3.7 062 -5 1261246 -61] 84 (4.13)

2 363 30.6 3.4 0621 -3 126812531 61 84 (340

Média | (7.60)

& 5,58
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Ensaio | Garrafa | Up | Magua | Mproduto | Cp,d| Tp | Tia (Te(® | Tic qe Hp
Cs (%bw) | (2) ® O (0 | O | €O (eal) | (Kg/Keal)
A-4 i 30,5 30,2 2.4 070 -5 1281 27 | -67 | 7,77 {6,61)

1 48.9 30,7 2.8 0691 -5 1201 28 |-67 1 777 {9.28)
1 497 29,9 2.4 0,70 | -5 12871277 67 ] 67 {8,38)
1 47.3 309 3.0 068 | -5 128712761671 7,77 (9.66)
2 50,5 307 1.9 070 | -5 2811272671 24 {8.33)
2 48.9 30,7 2,5 0691 -5 [ 294 2821 67| 54 (7,09
2 457 30,3 3,7 H,70 1 -3 | 28712711 67| 94 {8.1hH
2 47.3 294 4.2 068 | -5 |284 2641 671 134 {541

Meédia | (7.92)

5 1,45

Epsaio | Garrafa | Up | Mdagua | Mprodute | Cpd | Tp | Tia |Te(® | Tic qe Hp
Cs (Ybw | (g) ® COCO | O [ €O | (caD | (Ke/Keab)
B-4 1 47.8 30,7 2.5 0691 -3 (2871277 -1041 67 {10,95)

1 447 30,9 5.4 0671 -5 | 288267 1-104] 1847 (9.38)
1 456 29.6 4.5 0,67 1 -3 29 | 277 1 -104] 991 (14,88)
2 47.8 29.3 2,7 0691 -5 12861272 1-104] 74 {8,01)
2 447 29.7 4.0 0671 -5 (287 12711-104; 94 (10.87)
Meédia | (10,82)

5 2.57

Ensaio | Garrafa | Up | Mdgua | Mproduio  Cpd | Tp | Tia [Te(® | Tic qc Hp
Cs (b | (g) 4] CC) G| € 1 CCy | (cal) | (Keg/Keal)
A-3 1 42,4 30,4 2.5 0651 -5 28612761 -77 0 6,7 {8,01)

1 42,7 30,6 4.0 060 -5 286 27 +-7.7 113,12 (7.38)
1 43.0 303 438 066 | -5 1285126777 1526 (8.11)
1 42.4 29.9 7.3 0631 -5 1284 12571-77 | 2489 (7.43)
2 424 29.6 4,1 0651 -5 1284268 -77 ] 94 {(8.61)

2 42,7 293 4.8 0661 -5 12961265 -771 244 1,48
2 43,0 29,6 4.8 0661 -5 12831264 ) -7.7 ] 124 {7.99)
2 424 29.6 5.1 0651 -5 12831263 771 134 (7.86)
Media | (6,74)

o 3,38

Ensaic | Garrafa Up | Magua | Mproduto | Cpd | Tp | Tia {Te(® | Tic Q< Hp
] (bwy| (&) (&) €O 00 1 € | O | (eaby | (Kg/Kealy
A-2 i 40,7 30.4 5.8 God | -5 [ 28426273 19354 {6.67)

1 40,7 302 6,0 064 5 127712541 <731 2061 {6,03)
1 40,9 299 5,8 0651 -5 [ 2811259 -73 1954 (6,74)
1 40,3 30.0 4.7 0641 -5 12851264 -73 | 1633 (6,19
2 40,7 30,5 3.7 064 | -5 | 2781263 |-73 1 84 (7.07)
2 407 30.8 4.2 064 ] -5 128212651 -73] 104 {6,70)
2 40.9 298 7.2 0651 -5 12821256 73 | 194 (7.87)
Média | (6,57
o’ 0.61
Ensaio | Garrafa Up | Miégua | Mproduto | Cpd | Tp | Tia Te(® | Tic qac Hp
C3 (Wb (g) (g O 0O L O | CC) | (ealy | (Ke/Keal)
B-3 1 35.6 30,6 3,2 0611 -5 1284 27 | -10 | 1098 (6,07)
1 3357 297 2.3 0611 -5 127412661 -10 | 436 (10,11
i 353 30,2 3,2 0611 -5 | 27712641 -10 | 991 {6,88)
1 354 30.8 3.1 061¢ -5 127912671 -10 | 884 {7.90)
2 356 30,2 48 061 -5 |283 1263 -10 | 134 {6,97)
2 357 29,5 30 061 -5 127412561 -10 | 114 (9,033
2 353 30.6 3.7 061 -5 1277263 -10 74 (8,703
2 354 300 43 0611 -5 12781261 -10 1 104 (7.80)
Média | (7.9%
o 1,31
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Ensaio | Garrafa | Up | Mdagua | Mproduto  Cpd | Tp | Tia {Te(® | Tic Q© Hp
Cs (%bw) | (g) ® O L0 | O | (O | (eal) | (Kg/Keal)
B-2 i 39.4 29.6 4.6 064 -5 12762631 -85 991 {11,36)
1 376 | 31.1 2.9 0631 -5 1276|256 85| 174 6,39

i 39,0 30,2 3.3 063 -5 12761263 -85 991 (6,72)

1 377 30,1 3.8 0631 -5 1276|2611 -85 11205 (6.0])

2 394 30.7 2.9 0641 -5 12761264 -85 5,4 (7.50)

2z 376 29.9 3.9 0631 -5 12771262 -85 84 (8,03)

2 39.0 29.9 4.0 D63 -5 2721258 -85) 74 (9.48)

2 377 | 319 3.3 0631 -5 12771264 -85 64 (7.28)

Meédia | (6,32)

o 5,47




