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RESUMO

A secagem por atomizacdo € um processo de crescente interesse industrial para a
producdo de polpas e sucos de frutas em p6. Um fruto amazonico de grande potencial é o
cupuagu (Theobroma grandiflorum), pois apresenta apelo exdtico e nutricional, além de
qualidades sensoriais excepcionais. O objetivo deste trabalho foi otimizar o processo de
secagem da polpa de cupuacu em spray dryer, visando expandir a sua comercializacdo e
aumentar a sua vida de prateleira. Foi utilizado um delineamento composto central rotacional
(DCCR) para determinar a influéncia das variaveis: temperatura de entrada do ar (120-
170°C), vazao da alimentacdo (3-12 mL/min) e concentracdo de maltodextrina 20DE (10-
40%), sobre as propriedades do produto: umidade, atividade de agua (ay), higroscopicidade,
indice de solubilidade em &gua (ISA), teor de vitamina C e de compostos fendlicos totais.
Todas as varidveis independentes apresentaram influéncia significativa sobre as caracteristicas
do produto em po, sendo a temperatura de entrada do ar a variavel com efeito significativo
sobre todas as respostas. De maneira geral, o estudo da morfologia dos po6s apresentou
particulas de formato esférico, com variados diametros, tendendo a aglomeracdo e
predominancia de superficies lisas. A metodologia de superficie de resposta e a funcédo
desejabilidade indicaram como condi¢fes 6timas para o processo de secagem: temperatura de
entrada do ar de 150°C, vazdo de alimentacdo de 7,5 mL/min e 40% de maltodextrina, que foi
adicionada sobre o teor de sélidos totais da mistura (1:1, polpa:agua). Nesta condicdo de
processo 0 cupuagu em po obtido apresentou bons teores de umidade (2,66% b.s.), ay (0,16),
higroscopicidade (39,60 g/100 g b.s.), ISA (83,01%), vitamina C (105,84 mg/100g) e
compostos fendlicos totais (133,75 mg GAE/ 100 g). A isoterma de sor¢do de umidade a 25°C
indica que a estabilidade microbiolégica do produto estard assegurada se 0 mesmo apresentar
umidade inferior a 11,5 g H,0O/100 g, e que o produto deve ser armazenado preferencialmente
em ambiente com umidade relativa inferior a 50% ou acondicionado em embalagens com
baixa permeabilidade ao vapor de agua. Os modelos de GAB e Peleg se mostraram eficientes

na precisao das isotermas de sor¢do de umidade do produto.

Palavras-chave: Theobroma grandiflorum, spray dryer, morfologia, isoterma de sorcéo.



ABSTRACT

The spray drying is a process of increasing industrial interest for the production of
pulps and fruit juice powder. An Amazonian fruit of great potential is cupuagu (Theobroma
grandiflorum), because it offers exotic and nutritional appeal, as well as exceptional sensorial
quality. The objective of this work was to define optimum process conditions for the drying
of the cupuassu pulp in spray dryer, aiming to expand their marketing and increase their shelf
life. A rotational central composite (DCCR) design was used to determine the influence of
drying air inlet temperature (120-170 °C), feed flow (3-12 mL/min) and maltodextrin
concentration 20DE (10-40%), on product properties: moisture, water activity (ay),
hygroscopicity, water solubility index (ISA), vitamin C content and total phenolic
compounds. All the independent variables had a significant influence on the characteristics of
the powder product, with the air inlet temperature the variable that had a significant effect on
all the responses. In general, the study of the morphology of the powders presented particles
of spherical shape, with varied diameters, tending to agglomeration and predominance of
smooth surfaces. The response surface methodology and the desirability function indicated as
optimal conditions for the drying process: drying air inlet temperature of 150 ° C, feed rate of
7.5 mL/min and 40% maltodextrin, which was added on the total solids content of the blend
(1: 1, pulp: water). In this process condition the powdered cupuagu obtained presented good
moisture contents (2.66% b.s.), aw (0.16), hygroscopicity (39.60 g /100 g b.s.), ISA (83.01%),
vitamin C (105.84 mg /100 g) and total phenolic compounds (133.75 mg GAE /100 g). The
moisture sorption isotherm at 25 ° C indicates that the microbiological stability of the product
will be ensured if it has a moisture content of less than 11.5 g H,0/100 g and that the product
should preferably be stored in an environment with a relative humidity below 50% or stored
in packages with low water vapor permeability. The GAB and Peleg models showed to be

efficient in the prediction of moisture sorption isotherms of the product.

Keywords: Theobroma grandiflorum, spray dryer, morphology, sorption isotherm.
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1 INTRODUCAO

A regido amazébnica é dotada de uma enorme diversidade de frutas. Dentre a
diversidade de frutos tropicais encontrados nesta regido, que apresentam qualidade sensorial
excepcional e apelo exotico e nutricional, destaca-se 0 cupuagu, que apresenta polpa rica em
pectina, sabor acido, aroma forte e agradavel, bem como compostos bioativos importantes
como a vitamina C e compostos fendlicos. A polpa da fruta, diferentemente de outras, ndo é
comumente consumida in natura; é processada e transformada em sorvetes, sucos, licores,
iogurte, doces, dentre outros produtos.

Uma aplicacdo de crescente interesse industrial é a producdo de polpas e sucos de
frutas em pod, obtidos por secagem, que garante a estabilidade quimica e microbiologica,
aumentando a vida Util do produto, além de possibilitar a disponibilidade da fruta no periodo
da entressafra, oferecer conveniéncia e agregar valor ao produto.

Dentre as vérias técnicas de secagem, a atomizacdo se destaca por demandar um
tempo de secagem relativamente curto, se comparado a outros processos (RE, 1998). Na
secagem por atomizacgdo, o ar aquecido e o liquido da alimentagdo sdo bombeados para dentro
da camara de secagem, por diferentes vias. Na camera de secagem o liquido é atomizado e
entra em contado com o ar aquecido, promovendo 0s mecanismos de transferéncia de calor e
massa, que promovem a rapida evaporacdo da dgua e a formacdo de particulas em po. Estas
particulas seguem até o ciclone, onde sdo separadas; as mais densas sdo depositadas por
gravidade no copo coletor, e as mais finas seguem o fluxo de sucgéo e ficam retidas no filtro.

As caracteristicas do p6 produzido por atomizacdo dependem principalmente das
varidveis operacionais do secador, da composicdo da fruta e também do tipo de coadjuvante
de secagem utilizado na formulacdo. Neste contexto, é imprescindivel a otimizacdo das
variaveis operacionais do processo, a fim de obter produtos com as melhores caracteristicas
funcionais, sensoriais e nutricionais. A composicao das frutas, devido a presenca de agucares,
pode acarretar problemas durante a secagem por atomizacdo, como: alta higroscopicidade,
pegajosidade, aglomeracdo e aderéncia dos pds nas paredes do secador. Para minimizar estes
efeitos sdo utilizados coadjuvantes de secagem na formulacdo. Uma das substancias mais
empregadas com esta finalidade é a maltodextrina, que além do baixo custo, apresenta aroma
e sabor neutro, baixa higroscopicidade e alta solubilidade; além de possuir efeito antioxidante
e promover a retencdo de volateis (REINECCIUS, 1991).

Uma ferramenta importante para avaliar a estabilidade de produtos de baixa umidade ¢é

0 estudo do comportamento higroscopico do mesmo, a partir das isotermas de sorcdo de
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umidade, que exibem a variacdo da umidade de equilibrio em funcéo da atividade de &gua
(aw) do produto, em determinada temperatura (LABUZA, 1968). Este estudo possibilita
estabelecer condicdes para o controle de rea¢fes quimicas e enzimaticas, e o desenvolvimento
de microrganismos, bem como estimar mudancas de umidade durante a estocagem e propor
sistemas adequados de embalagens para o produto.

Diante da falta de padrbes de identidade e qualidade para produtos do cupuagu, que
sdo de grande importancia para os consumidores e para as industrias de processamento; da
escassez, na literatura cientifica, de pesquisas sobre a secagem por atomizacao da polpa deste
fruto e da grande busca por tecnologias inovadoras que visem a obtencdo de produtos estaveis
e com as melhores caracteristicas sensoriais e nutricionais, este estudo se mostra de
fundamental importancia. Além de ampliar o estudo da potencialidade desta fruta nativa da

Amazonia, que tem despertado interesse internacional de varios paises.
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2 OBJETIVOS
2.1 OBJETIVO GERAL

Otimizar as condi¢des do processo de secagem da polpa de cupuacu em spray dryer,

visando expandir a comercializacdo desta matéria-prima e aumentar a sua vida de prateleira.

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

— Estudar o efeito das variaveis operacionais de secagem (temperatura de entrada do ar,
vazdo de alimentacdo e concentracao de maltodextrina), sobre os parametros de qualidade
do cupuacu em pd (umidade, atividade de &gua, higroscopicidade, indice de solubilidade
em agua, vitamina C e compostos fendlicos totais);

— Avaliar a morfologia dos po6s de cupuacu produzidos em diferentes condigdes
operacionais de secagem, pela técnica de microscopia eletronica de varredura;

— A partir da metodologia de superficie de resposta e fungdo desejabilidade, determinar as
condicdes operacionais 6timas para 0 processo de secagem da polpa de cupuagu em spray
dryer, visando principalmente a maior retencdo dos compostos bioativos;

— Validar as condicdes 6timas de secagem para 0 processo de obtencdo do cupuagu em po;

— Determinar a composi¢do centesimal do cupuagu em p6 obtido;

— Avaliar o comportamento higroscopico do produto em pé obtido, a partir das isoterma de

sorcdo de umidade.
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3 REVISAO BIBLIOGRAFICA
3.1 CUPUACU

3.1.1 Aspectos gerais

O cupuacuzeiro (Theobroma grandiflorum Schum) é uma cultura perene e originaria
da regido Amazonica, pertencente ao género Theobroma e compde & familia das Sterculiaceas
(CORAL,1992; MULLER et al., 1995). As flores sdo as maiores do género, por isso 0 nome
da espécie T. grandiflorum (flores grande) (SOUZA et al., 2011). Trata-se de uma espécie
pré-colombiana disseminada, possivelmente, de seu centro de origem para todos os estados da
regido Norte do Brasil; inicialmente, pela intensa movimentagdo das nagdes indigenas no
interior da Amazénia (CLEMENT, 1999). Ao longo dos anos passou a ser encontrada em
varios estados brasileiros e também no exterior (FERREIRA; GUIMARAES; MAIA, 2008).

O cupuacgu é um fruto ndo-climatérico, cujo nome provém da lingua Tupi (kupu = que
parece com cacau + uasu = grande) (GONDIM et al., 2001). A casca do fruto é rigida e
lenhosa, e apresenta na camada externa aspecto de pd ferrugineo e a camada interna cor
branca amarelada (Figura 1) (MULLER et al., 1995). A polpa do cupuagu é fibrosa, de cor
branca amarelada e sabor acido, aroma forte e agradavel (CALZAVARA, 1970). A presenca
de ésteres (butanoato de etila e hexanoato de etila) e tragcos de terpenos confere ao fruto um
aroma intenso e marcante (FRANCO; SHIBAMOTO, 2000). Segundo Rogez et al. (2004), as
substancias volateis responsaveis pela fragrancia da polpa do cupuacgu séo: o linalol; um
terpinol; o 2-fenil-etanol; o mirceno e o limoneno; didis e 0 metoxi-2, 5-dimetil-3 (2H)-

furanona.

Figura 1. O fruto do cupuaguzeiro.
Fonte: SOUZA et al. (2011).

O fruto cupuagu é constituido por 39 a 52% de casca, 24 a 50% de polpa, 10 a 29%
sementes e 2 a 4% de placenta (fibra). Nos frutos sem sementes o percentual de polpa pode
alcancar de 60 a 68% (Figura 2) (SOUZA et al. 1999).
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Figura 2. Cupuagu: (A) com semente e (B) sem semente.
Fonte: SOUZA et al. (1999).

3.1.2 Variedades dos frutos

A Regido Amazonica apresenta variabilidade genética do cupuaguzeiro (HOMMA,
2012), sendo o estado do Para a maior fonte desta variabilidade, devido a grande diversidade
de populac@es naturais, quanto ao formato do fruto (Figura 3), rendimento de polpa, espessura
da casca, acidez, niumero e tamanho das sementes, dentre outras caracteristicas (ALVES et al.,
2007).

%

Redondo Obovado Eliptico Ovado Oblongo

Figura 3. Frutos de cupuacu com formatos variados.
Fonte: Adaptado de Matos et al. (2008).

Calzavara, Miller e Kahwage (1984) classificaram o cupuagu em redondo, mamorana
e mamau. O cupuacu redondo possui extremidade arredondada e pesa em meédia 1,5 kg. O
cupuacu mamorana € comprido, com extremidades alongadas, e pesa em média 2,5 kg. O
cupuagu mamau, por sua vez, é a variedade que produz os frutos de maior tamanho, atingindo
de 2,5 a 4,0 kg, e caracteriza-se por apresentar polpa menos acida e ndo possuir sementes. Por
outro lado, Souza (1996) classificou o fruto quanto ao seu formato em cinco tipos: redondo,

obovado, eliptico, ovado e oblongo.

3.1.3 Composicao fisico-quimica e nutricional
A Tabela 1 apresenta a composicdo e propriedades fisico-quimicas da polpa de

cupuacgu in natura, segundo varios autores.
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Tabela 1. Composicéo e caracteristicas fisico-quimicas da polpa do cupuagu in natura.

Propriedade Matos et al. (2008) Oliveira et al. (2010)  Taco (2011)
Atividade de agua a 25°C - 0,98 -
Solidos sollveis totais (°Brix) 13,61 12,33 -
Acidez titulavel total (%) 3,11 2,29 -
pH 3,02 3,62 -
Umidade (%) 88,67 88,67 86,20
Proteinas (%) 1,13 1,82 1,20
Lipideos (%) 0,18 0,52 1,00
Cinzas (%) 1,45 0,66 1,20
Fibras (%) - 0,72 3,10
Acucares totais (%) 6,98 6,02 -
Acucares redutores (%) 2,18 2,45 -
Vitamina C (mg/100g b.u) - 19,23 24,50

O constituinte majoritario na polpa de cupuacu é a &gua, que proporciona uma
atividade de agua (a,) > 0,9. Alimentos com esse nivel de a,, sdo altamente pereciveis, pois
estdo propicios ao desenvolvimento de microrganismos (LABUZA, 1980). A polpa possui
elevada acidez e alto teor de solidos solGveis (CANUTO et al., 2010); além de qualidades
nutricionais, devido a presenca de macronutrientes como os carboidratos, proteinas e lipidios
e micronutrientes como minerais, fibras e vitaminas. A fruta apresenta mais fésforo que o caju
e mais vitamina C que o abacaxi e a manga (CALZAVARA; MULLER; KAHWAGE, 1984;
VENTURIERI; AGUIAR, 1988); também é rica em pectina, uma fibra dietética soltvel
(FIETZ; SALGADO, 1999).

A polpa de cupuagu e os produtos derivados, ao longo dos anos, tém despertado
interesse cientifico devido a seus compostos bioativos (PORTE et al., 2010; SOUSA et al.,
2011). Santos et al. (2010) avaliaram diferentes marcas comerciais de polpa de cupuacu e
observaram a presenca de vitamina C, carotendides, compostos fendlicos e capacidade
antioxidante, em todos os produtos. A capacidade antioxidante das polpas esta correlacionada
com o teor de fendlicos totais, uma vez que, a vitamina C e 0s carotendides pouco contribuem
para a capacidade sequestrante de radicais livres. Segundo Pugliese et al. (2013), o cupuagu
apresenta diversos compostos secundarios de natureza fenolica. Dentre estes foram detectado
os flavonoides: catequina, epicatequina, theograndinas e os glucuronideos de quersetina,

luteina e isorhamnetina.
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3.1.4 Produco e utilizac¢io industrial

O setor da fruticultura paraense teve seu processo de expansao iniciado na segunda
metade dos anos 90, favorecido pelas boas condi¢des de solo e clima, e pela riqueza e
variedade das frutas existentes. Este segmento constitui a quarta atividade econdmica mais
importante do estado do Pard, superado pela mineragcdo, madeira e pecuaria. As atividades de
producdo e beneficiamento envolvem varios tipos de frutas tropicais (regionais e exoticas),
entre as quais se destacam 0 acai e 0 cupuacu, que apresentam maior dindmica de producéo,
comercializacdo e inser¢do nos mercados nacional e internacional (NOGUEIRA; SANTANA,
2009; SAGRI, 2011).

De acordo com dados do ultimo censo do IBGE/LSPA, o estado do Para ocupa o 1°
lugar no ranking nacional da producdo de cupuacgu, com uma producdo de 41.142 ton., e
produtividade de 3,32 ton./ha. O cupuacu € utilizado no processamento de sorvetes, e nas
agroindustrias de chocolates, que aproveitam suas sementes. Os principais municipios
produtores sdo Tomé-Acu, Moju, Acard, Bujari e Concordia do Pard, na regido do Nordeste
Paraense (SAGRI, 2011).

O principal produto do cupuacu é a polpa, que apresenta multiplicidade de uso e
grandes perspectivas de utilidade tecnoldgica para a inddstria de alimentos. Além da sua
utilizacdo no processamento de sorvetes, a polpa € utilizada na fabricacdo de sucos, geleias,
licores, doces e iogurte (HOMMA, 2012).

O desenvolvimento de alimentos em pd tem crescido, principalmente pela estabilidade
guimica e microbiolodgica, e conveniéncia oferecida por esses produtos (FORNY et al., 2011).
Uma aplicacdo de crescente interesse industrial é a producéo de polpas e sucos de frutas em
po, obtidos por secagem, demonstrando o potencial mercadoldgico existente neste setor
(TONON; BRABET; HUBINGER, 2013; IGUAL et al., 2014; ROCHA et al., 2014;
MUZAFFAR; KUMAR, 2015; SANTHALAKSHMY et al., 2015).

3.2 SECAGEM

3.2.1 Consideragdes gerais

Uma das técnicas mais antigas utilizada na preservacao de alimentos é a remocdo da
umidade do produto, por meio de processos de secagem ou desidratacdo (FIOREZE, 2004).
Os primeiros registros do uso da secagem artificial em alimentos sdo do século XVIII e o

desenvolvimento dessa industria se relaciona estreitamente com as guerras ocorridas no
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mundo (VAN ARSDEL; COPLEY, 1963). Mas a secagem somente foi adotada como
tecnologia em escala industrial a partir da metade do século XX (GREENSMITH, 1998).

A secagem € uma operacdo unitaria que promove a remocdo da agua do material
através da evaporacdo. Existem dois métodos de secagem: a natural, feita pelo sol ou vento
(método mais antigo); e a artificial, a qual necessita de fornecimento de energia. Durante a
secagem é necessario o fornecimento de calor para evaporar a umidade do material e também
deve haver um absorvedor de umidade para remover o vapor de agua, formado na superficie
do material a ser seco (PARK; YADO; BROD, 2001).

Os fendémenos envolvidos no processo de secagem sdo complexos, pois envolvem,
simultaneamente, a transferéncia de calor e de massa, podendo abranger ainda a transferéncia
de quantidade de movimento (FERREIRA; PENA, 2010). Este processo pode envolver os trés
mecanismos de transferéncia de calor: conveccdo, conducdo e radiacdo. OS processos
convectivos sdo 0os mais empregados na secagem comercial, no qual um fluxo de ar aquecido
passa através de uma camada do produto (MUJUMDAR, 1995). Durante a secagem, a
umidade migra do interior para a superficie do produto, de onde evapora para 0 ambiente. Isto
ocorre devido a diferenca de temperatura, que promove a transferéncia de calor do ambiente
mais quente para o material dmido. A retirada da umidade ocorre pela movimentagdo das
moléculas de agua, decorrente de uma diferenca de pressdo parcial de vapor d’agua entre o
ambiente (ar quente) e a superficie do produto, a qual promove a transferéncia de massa do
produto para o ar (PARK; YADO; BROD, 2001).

Os mecanismos mais importantes de transferéncia de massa sdo: difusdo liquida,
difusdo de vapor e fluxo de liquido e de vapor. A difusdo liquida ocorre devido a existéncia
do gradiente de concentragdo; a difusdo de vapor ocorre devido ao gradiente de pressdo de
vapor, causado pelo gradiente de temperatura. J& os fluxos de liquido e de vapor ocorrem
devido a diferenca de pressdo externa, de concentracdo, capilaridade e alta temperatura
(PARK et al., 2007).

A secagem reduz a quantidade de agua presente em um alimento, e mais precisamente
sua atividade de agua (ay). A reducdo da a, limita o desenvolvimento de microrganismos e
inibe a maioria das rea¢BGes quimicas e enzimaticas que provocam altera¢cBes no produto,
garantindo a estabilidade e prolongando a vida de prateleira do mesmo (HELDMAN;
HARTEL, 2000; FIOREZE, 2004). Adicionalmente, a secagem promove um aumento da
concentracdo dos nutrientes (carboidratos, proteinas, gorduras, etc.) no produto, quando
comparado com o produto fresco (VASCONCELOS; MELO FILHO, 2010). A secagem

proporciona muitos beneficios econdmicos, pois ha uma diminui¢do nos custos de transporte,
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embalagem e armazenamento, em funcdo da reducdo do volume e do peso do produto.
Produtos secos, também ndo necessitam de refrigeracdo durante o armazenamento e o
transporte. Além de proporcionar maior vida de prateleira do produto, a secagem possibilita a
diversificacdo da oferta dos mesmos, permitindo que sejam disponibilizados fora da safra
(FELLOWS, 2006; GOULA; ADAMOPOULOQOS, 2010; VASCONCELOS; MELO FILHO,
2010).

Apesar das vantagens, a secagem pode provocar alteracdes indesejaveis nas
caracteristicas sensoriais (cor, textura e flavor) e nutricionais (vitaminas) do alimento
(ORDONEZ, 2005). A textura é afetada devido as altas temperaturas que provocam alteracdes
fisicas e quimicas na superficie do alimento. Como resultado, a cor é alterada, ocorrendo
efeitos negativos nos pigmentos devido a mudancas na superficie do alimento. O sabor pode
ser afetado devido a oxidacdo de pigmentos (carotendides) e o aroma sofre algumas
alteracbes, provocadas pela perda de componentes volateis. As vitaminas sdo 0s
componentes mais afetados; geralmente ocorre destruicdo parcial de algumas vitaminas,
principalmente da vitamina C, que é sensivel ao calor e a oxidacdo (CAMARGO, 2003,
VASCONCELOS; MELO FILHO, 2010).

3.2.2 Secagem por atomizacao

A secagem por atomizacdo € um método amplamente utilizado na inddstria
alimenticia, e sob condi¢des 6timas de transformacao foi provado ser uma técnica eficaz
na obtencdo de muitos produtos (ADHIKARI et al., 2004). Essa técnica é comumente
utilizada para secar alimentos liquidos ou pastosos, como polpas e sucos de frutas (TONON;
BRABET; HUBINGER, 2013; IGUAL et al., 2014; ROCHA et al., 2014; MUZAFFAR,;
KUMAR, 2015; SANTHALAKSHMY et al., 2015).

A secagem por atomizacdo € um processo adiabatico continuo e se destaca por
demandar um tempo de secagem relativamente curto se comparado a outros processos (RE,
1998). Segundo Dziezak (1988), a evaporacdo da agua é muito rapida, gracas a alta relacdo
area de superficie/volume das goticulas. Com isso, o0 tempo de exposi¢do das particulas ao
calor € curto, e a temperatura do nucleo nédo ultrapassa os 100°C, permitindo a secagem de
produtos sensiveis ao calor, sem afetar demasiadamente a sua qualidade. Outra vantagem é
que as particulas atomizadas sdo muito pequenas (geralmente menores que 100 um), o que
torna o produto altamente sollvel.

A operacdo de secagem em spray dryer consiste de quatro estagios: atomizacdo do
liquido, contato do liquido atomizado com o ar quente, evaporacéo da agua e a separacao do
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produto em po do ar de secagem (SARAWADE et al., 2011). No processo de secagem por
atomizacao (Figura 4), o produto a ser seco € bombeado para dentro da camara de
secagem e atomizado através de bicos pressurizados ou discos atomizadores. A
atomizacéo resulta da aplicacdo de uma energia que age sobre o liquido até o ponto em que
ocorre 0 seu rompimento e desintegracdo, criando uma nuvem de goticulas (Estagio 1). Esta
nuvem entra em contato com ar aquecido (Estagio 2), ocorrendo a secagem imediata,
devido a rapida evaporacao da agua (Estagio 3). Devido ao sistema de succ¢éo, o pé atomizado
passa por um reservatorio onde o gas se movimenta de forma circular, formando um ciclone,
que serve para separar as particulas finas das aglomeradas. As particulas aglomeradas, mais
pesadas, se depositam por gravidade no reservatorio de produto, e as finas seguem o fluxo de

succao até ficarem retidas no filtro (Estagio 4) (RE, 1998).

Alimentagdo
A T ESTAGIO 1:
quecedor Bico ATOMIZACAO DO LiQUIDO
atomizador
Aspirador
l Tin —
Gisde
secagem

ESTAGIO 2:
CONTATO LiQUIDO - AR QUENTE

Cémara de
secagem

ESTAGIO 4:
< SEPARACAO DO PRODUTO
Filtro EM PO DO AR DE SECAGEM

/

ESTAGIO 3:
EVAPORACAO DA AGUA

Figura 4. Esquema de funcionamento de um spray dryer.
Fonte: Adaptado de Sarawade et al. (2011).

A qualidade de produto em poO obtido é influenciada pelas caracteristicas da
alimentacdo (concentracdo da alimentacdo, temperatura de alimentacgdo, tipo e concentracédo
de aditivos), do tipo de secador (dimensdes, sistema de resfriamento, etc.) e das condicOes
operacionais da secagem (temperatura de entrada e de saida do ar de secagem, vazéo do ar,
vazdo da alimentacdo, velocidade de atomizacgdo ou pressdo do bico atomizador) (KING et al.,
1984; MASTERS, 1985). Estas variaveis sdo importantes para otimizar o processo de
secagem, para obter produtos na forma de pd, com bom rendimento e boas caracteristicas
nutricionais e sensoriais (TONON; BRABET; HUBINGER, 2009b; ROCHA et. al., 2014).
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A concentragdo de sélidos no fluido de alimentacdo exerce grande impacto sobre a
eficiéncia da operacdo de secagem por atomizacdo (MASTERS, 1985). Segundo Cao et al.
(2000), alta concentracdo de sdélidos, eleva a viscosidade, resultando em pds com maior
densidade. Por sua vez, suspencGes com baixas concentracdes de sélidos demandam a
evaporacdo de grande quantidade de solvente ou requerem a adicdo de adjuvantes de
secagem, visando a formacao de particulas maiores (OLIVEIRA; PETROVICK, 2010).

Um dos parametros de maior importancia é a temperatura do ar de entrada, a qual €
determinante na qualidade do produto obtido. O aumento na temperatura do material na
entrada facilita o processo de secagem, pois normalmente reduz a tensdo superficial e a
viscosidade, facilitando a formacéo de goticulas. A temperatura de entrada deve estar acima
do ponto de ebulicdo do solvente a ser evaporado. A umidade do produto no final da secagem
é determinada pela temperatura de saida, que por sua vez é dependente da temperatura de
entrada. O melhor ajuste da temperatura de entrada e saida necessita ser estabelecido para
otimizacdo das caracteristicas fisicas do produto (OLIVEIRA; PETROVICK, 2010).

O ajuste da vazao de alimentacdo tem como objetivo a evaporacéo do liquido presente
nas goticulas antes que estas entrem em contato com as paredes da camara de secagem. O
aumento da velocidade de alimentacdo excessiva conduz a diminuicdo da temperatura de
saida e ao acimulo do material sobre as paredes da camara (MASTERS, 1985; RANKELL;
LIEBERMAN; SCHIFFMAN, 2001). A taxa de secagem, a morfologia e o rendimento das
particulas sofrem a influéncia da vazdo de alimentacdo do liquido (AMERI; MAA, 2006;
ANANDHARAMAKRISHNAN et al., 2007).

Alguns autores recomendam ajustar a vazao do ar de secagem para 0 maximo possivel,
uma vez que esta varidvel apresenta um impacto ndo somente sobre a secagem do produto,
mas também na eficiéncia de separacdo do p6 no ciclone (MAURY et al., 2005; CAL et al.,
2010).

Em relacdo ao sentido do fluxo de produto/fluxo do ar de secagem no interior do spray
dryer, os modos possiveis sdo: co-corrente, contra-corrente ou misto. No fluxo co-corrente o
material liquido pulverizado e o ar de secagem tém mesmo sentido de corrente dentro do
equipamento. No fluxo contra-corrente o material liquido e o ar de secagem tém sentidos de
escoamento opostos dentro da camara. O fluxo misto apresenta uma mistura dos dois sistemas
anteriores (CAL et al., 2010; PEIGHAMBARDOUST et al., 2011).

A escolha do tipo do atomizador é fundamental, visto que a distribui¢do e o tamanho
de particulas estdo relacionados com o tamanho das goticulas formadas pelo processo de

atomizagio (FILKOVA; MUJUMDAR, 1987; BROADHEAD; EDMOND ROUAN;
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RHODES, 1992; AMERI; MAA, 2006). Estes séo classificados em trés tipos bésicos, sendo:
bicos de pressdo (a energia para a formacdo de gotas é fornecida pelo préprio liquido
bombeado); bicos pneumaticos (um gas, geralmente o ar, € misturado a suspenséo, fornecendo
a energia para a formacao das gotas); e discos rotatorios (o liquido é alimentado no centro do
disco, posteriormente, caminha para as bordas do disco por forgas centrifugas, sendo
atomizado, formando uma nuvem de gotas) (PERRY; GREEN; MALONEY, 1997,
OLIVEIRA; PETROVICK, 2010).

Os atomizadores pneumaticos e de pressdo apresentam a desvantagem de serem mais
propensos a oclusdo dependendo do material utilizado, embora permitam a obtencdo de
particulas de tamanhos diversos, de acordo com a escolha do didmetro interno do bocal
injetor. Os discos atomizadores rotatorios quase ndo apresentam problemas de entupimento,
podem ser utilizados para secagem de produtos abrasivos (PEIGHAMBARDOUST et al.,
2011), e possuem maior aplicacdo na secagem de liquidos de elevada viscosidade ou até
mesmo pastas (MASTERS, 1985; RANKELL; LIEBERMAN; SCHIFFMAN, 2001).

3.2.3 Secagem de polpas de frutas

A secagem de polpas e sucos de frutas é considerada um processo complicado, devido
aos compostos de baixo peso molecular como agUcares (sacarose, glicose, frutose) e acidos
organicos, que constituem a maior parte dos sélidos presentes nestes produtos. Solutos como
acucares e acidos organicos presentes nos alimentos, devido ao curto tempo de secagem
durante a atomizacdo, tornam-se amorfos, um estado definido pela falta de organizacéo das
moléculas (JAYA; DAS, 2009). Os produtos alimenticios em p0, que contém carboidratos
amorfos, podem passar por mudancas fisicas, tais como: cristalizacdo, pegajosidade e
compactagdo durante o processamento, manipulacdo e estocagem, e estas mudancas estdo
diretamente relacionadas com a temperatura de transi¢éo vitrea (Tg), que envolve a transicéo
de um estado vitreo para um estado gomoso (ROOS; KAREL, 1991; TONON et al., 2009a).

Devido as elevadas concentracGes de aclcares nas polpas e sucos de frutas, 0s pos
obtidos apresentam baixa temperatura de transi¢éo vitrea (Ty). Baixos valores de T4 € um dos
fatores mais criticos, pois provocam mudancas nas propriedades fisico-quimicas, facilitando a
absorcéo de agua, aumentando a higroscopicidade e pegajosidade, e prejudicando a secagem e
0 armazenamento do p6. Em secadores por atomizagdo, a presenca de actcares pode ser um
enorme problema, quando as particulas insuficientemente secas colidem com a parede do
equipamento de secagem (ades@o) ou colidem entre si (coesdo), produzindo um produto

pastoso, ao inves de um pd. Como consequéncias, pode haver comprometimento da
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estabilidade do produto, reducdo do rendimento do processo (devido & adesdo as paredes do
secador), e dificuldades nas condi¢cdes de escoamento do produto e manipulacdo do pd
(BRENNAN; HERRERA; JOWITT, 1971, DOWNTON; FLORES-LUNA; KING, 1982,
ROOS, 1995; BHANDARI; DATTA; HOWES, 1997).

A adicdo de agentes carreadores de secagem, que sdo polimeros de alto peso molecular
com elevados valores de Tg, pode evitar ou minimizar os problemas mencionados. Os agentes
carreadores sao capazes de reduzir a higroscopicidade e a pegajosidade dos pos, facilitando a
secagem e evitando a aglomeracdo e a adesdo das particulas nas paredes do secador
(BHANDARI; DATTA; HOWES, 1997; BHANDARI; HARTEL, 2005); além de melhorar a

estabilidade do produto durante a secagem e o armazenamento (TONON et al., 2009a).

3.2.4 Coadjuvantes de secagem

Uma série de polimeros tem sido utilizada como coadjuvante de secagem de varios
ingredientes alimenticios (GHARSALLAOUI et al., 2007). Esses materiais podem ser
componentes simples ou complexos, como carboidratos (amidos, maltodextrinas, xaropes de
milho, dextranas, sacarose, ciclodextrinas, celulose e derivados), gomas (arabica, agar e
carragena), lipideos (ceras, parafina e diglicerideos) e proteinas (gluten, caseinas do leite,
gelatinas, albuminas, hemoglobinas e peptideos) (SHAHIDI; HAN, 1993). A selecdo do
coadjuvante leva em conta uma série de fatores que envolvem a qualidade do produto, o preco
e desempenho durante o processo (BRENNAN; HERRERA; JOWITT, 1971).

Muitos trabalhos na literatura demonstram que a maltodextrina € o coadjuvante mais
utilizado na secagem de polpas e sucos de frutas em spray dryer (OLIVEIRA et al., 2013;
TONON; BRABET; HUBINGER, 2013; IGUAL et al., 2014; MUZAFFAR; KUMAR, 2015;
SANTHALAKSHMY et al., 2015; SANTANA et al., 2016). A maltodextrina [(C¢ H12 Os)n
H,O] é um carboidrato formado pela hidrélise parcial do amido, por acdo de &cidos ou
enzimas, ou ainda uma combinacédo destes; que apresenta cadeias de D-glicose conectadas por
ligagdes a-1,4 (Figura 5) (SHAHIDI; HAN, 1993; GHARSALLAOUI et al., 2007; TONON
et al., 2009a). Os hidrolisados sdo descritos em relacdo a sua dextrose equivalente (DE), que é
uma medida do total do numero de unidades de a-D-glicose anidra e esta ligada ao grau de
polimerizacdo (DP), ou seja, ao numero de unidades monoméricas em uma molécula do
polimero, de forma que DE = 100/DP (KENNEDY; KNILL; TAYLOR, 1995). As
maltodextrinas apresentam valores de DE menores que 20. O numero de dextrose equivalente
(DE) pode influenciar as caracteristicas finais do produto obtido, como a higroscopicidade,
solubilidade, viscosidade, efeito antioxidante e retencdo de volateis (ANANDARAMAN;
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REINECCIUS, 1986; KENYON; ANDERSON, 1988; RE, 1998). As maltodextrinas
possuem alta massa molecular e apresentam temperaturas de transicéo vitrea (Tg) que variam
de 100 a 243°C, em funcéo do valor de DE (GOULA; ADAMOPQULOS, 2008).

CH,OH CH,OH CH,0OH
0] (0] 0]
OH OH OH
OH 0} 0} OH
OH OH 1, OH
a-1,4

Figura 5. Estrutura quimica da Maltodextrina.
Fonte: Adaptado de Kennedy; Knill e Taylor (1995).

Usualmente, a maltodextrina é produzida na forma de um pd branco, apesenta boa
estabilidade e € soltvel em alimentos liquidos comestiveis, incluindo os sucos de frutas. Estes
compostos sdo pouco higroscopicos e oferecem vantagens como baixo custo, aroma e sabor
neutros e baixa viscosidade em altas concentracdes de sélidos (REINECCIUS, 1991; CANO-
CHAUCA et al., 2005; GOUBET; LE QUERE; VOILLEY, 1998). Além disso, oferece boa
protecdo aos materiais encapsulados contra oxidacdo e retencdo de volateis na faixa de 65 a
80% (KENYON; ANDERSON, 1988; REINECCIUS et al., 1991; SHAHIDI; HAN, 1993).
Este fato é atribuido ao seu poder redutor, as suas propriedades plasticas e capacidade de
formar um filme ao redor das particulas secas (QI; XU, 1999; BAE; LEE, 2008; ELNAGGAR
et al., 2010). Devido as vantagens que o material oferece, e visando reduzir custos elevados
inerentes a utilizagdo da goma ardbica, a maltodextrina tem sido o substituto utilizado na
secagem por atomizacdo (ANANDARAMAN; REINECCIUS, 1986; KRISHNAN;
BHOSALE; SINGHAL, 2005).

3.3 ATIVIDADE DE AGUA

A égua presente em um alimento pode se encontrar na forma ligada ou livre. A &gua
ligada interage diretamente com as moléculas constituintes do alimento, ndo podendo ser
removida ou utilizada para qualquer tipo de reacdo. Ja a agua livre, ndo se encontra
comprometida com as moléculas constituintes do produto, estando disponivel para as reagoes
quimicas e biologicas, 0 que a torna a principal responsavel pela deterioracdo e perda do
valor comercial dos alimentos (WELTI; VERGARA, 1997; VASCONCELOS; MELO
FILHO, 2010).
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A atividade de agua (a,) é um dos fatores intrinsecos dos alimentos e € uma medida
qualitativa, que possibilita avaliar a disponibilidade de &gua livre, suscetivel a diversas
reacOes. A umidade, por sua vez, € uma medida meramente quantitativa, que mede o
percentual em peso, de toda agua presente em um alimento (SCOTT, 1957). A a, de um
alimento pode ser um fator indicativo da sua tendéncia & deterioracdo, entretanto, deve-se
ressaltar que existem alimentos com a mesma umidade, que apresentam diferencas quanto a
sua estabilidade. Sendo assim, o principal fator relacionado com a estabilidade de um
alimento ndo é a umidade, e sim a,, que indica a disponibilidade de agua para o crescimento
de micro-organismo, rea¢des quimicas e enzimaticas (COULTATE, 1996).

O aumento da a, afeta a estabilidade dos alimentos, pois em elevadas a, ha maior
crescimento de microrganismos. Em valores de a, acima de 0,9 pode haver a formacao de
solucdes diluidas com componentes do alimento que servirdo de substrato para o crescimento
microbiano (CELESTINO, 2010).

A reducdo da a,, consegue inibir o crescimento microbiano. Segundo Troller (1980),
em ambientes de a,, reduzida, as células microbianas necessitam de muita energia, tanto para
excluir solutos do seu ambiente interno, quanto para desenvolver suas atividades metabolicas
na presenca de alta concentracdo de solutos. Como consequéncia, 0S microrganismos podem
ter suas taxas de crescimento reduzidas, ou até morrer, em situacdes extremas.

Diferentes microrganismos apresentam diferentes graus de tolerancia a baixa a,. As
bactérias sdo mais exigentes quanto a disponibilidade de agua livre, seguida das leveduras e
dos bolores (LABUZA, 1980). Geralmente, o crescimento de bactérias € inibido a valores de
ay inferior a 0,90; exceto as bactérias halofilicas (a, minima 0,75) e Staphylococcus aureus
(aw minima 0,86, em condicdes aerdbias). Os fungos sdo 0s microrganismos mais resistentes a
diminuicdo da ay,, pois sdo 0s principais responsaveis pela deterioracdo de alimentos na faixa
de a, de 0,6 a 0,7. Isto se deve ao fato de que nessa faixa ndo ha competicdo de bactérias
(BEUCHAT, 1981). Assim, valores de a, inferiores a 0,60 ndo permitem o crescimento de
microrganismos e, consequentemente evitam a possibilidade da deterioragdo microbiana no
alimento (LABUZA, 1980).

A a,, afeta ndo somente as taxas de alteragdes microbioldgicas, mas também influencia
as alteragdes quimicas. Em a,, entre 0,40 a 0,80 pode ocorrer o aumento da velocidade das
reacOes quimicas e enzimaticas devido a alta concentracdo dos reagentes (CELESTINO,
2010). Segundo Labuza (1980), em a, < 0,2 (monocamada) todas as rea¢des sdo praticamente
inibidas, exceto a oxidacdo lipidica, que sofre uma répida elevacdo neste nivel de ay.

Quando um alimento esta em equilibrio com o ambiente, existe uma relacdo entre a
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sua a, e a umidade relativa do ar no equilibrio (URE), estabelecida pala Equacdo (1). A
relacdo entre URE e a, permite prever quais alimentos irdo ganhar ou perder umidade,
quando forem expostos a um ambiente com determinada umidade relativa (COULTATE,
1996).

URE %
W =
100 (1)

3.4 ISOTERMAS DE SORCAO DE UMIDADE

As isotermas de sorcdo de umidade sdo curvas que exibem a variacdo da umidade de
equilibrio de uma amostra em funcdo de sua a,, a uma temperatura constante (LABUZA,
1968). Estas isotermas sdo essenciais para que se possa conhecer o comportamento
higroscopico de um produto alimenticio seco, bem como na otimizagdo das condigdes do
processo de secagem do mesmo (ROCKLAND, 1957; TONON; BRABET; HUBINGER,
2009b; ROCHA et. al., 2014). Através delas pode-se calcular o tempo de secagem, predizer o
comportamento de ingredientes apds a mistura, realizar a selecdo de embalagens, modelar as
mudangas de umidade que podem ocorrer durante a estocagem e estimar a vida de prateleira
de alimentos em p6 (LOMAURO; BAKSHI; LABUZA, 1985; ZHANG et al., 1996)

O fendbmeno de adsorcdo estd relacionado com o ganho de umidade, enquanto a
dessorcao representa a perda de umidade de um produto, quando 0 mesmo € exposto em um
ambiente com temperatura e umidade relativa controlada, até que a umidade de equilibrio seja
atingida. Uma isoterma de adsorc¢do € obtida colocando um material completamente seco em
contato com varias atmosferas de umidades relativas crescentes e medindo o ganho de massa,
até o equilibrio. Uma isoterma de dessorcdo, por sua vez, € obtida colocando o material umido
sob umidades relativas decrescentes; e acompanhando-se neste caso a perda de massa, até o
equilibrio (LABUZA, 1968).

Uma isoterma de sor¢cdo de umidade é dividida em trés regides (Figura 6). A regido I,
denominada de monocamada, representa o0 ponto de maior gasto de energia em um processo
de secagem, devido a agua estar fortemente ligada a sitios polares, de energia relativamente
elevada (4gua ndo congelavel). A remocdo desta fracdo de agua requer energia superior ao
calor latente de vaporizacdo. Na regido I, denominada de agua de multicamada, a 4gua ocupa
o0s sitios remanescentes, formando varias camadas em torno dos grupos hidrofilicos. Esta
fracdo da esté disponivel como solvente. Na regido Il1l, denominada 4gua de condensacao, a
agua € considerada livre e se encontra mais fracamente ligada aos solidos do produto. Esta
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fracdo da é congelavel e estd disponivel como solvente (DAMODARAN; PARKIN;
FENNEMA, 2010).

Regido
11

1 Regido
I

Regido
11

Conteudo de umidade

Atividade de dgua (a,) "0

Figura 6. Regifes de uma isoterma de sorcéo de umidade de produto alimenticio.
Fonte: Adaptado de Heldman e Lund (1992).

As isotermas de adsorcdo e dessor¢do de umidade raramente percorrem 0 mesmo
caminho. A diferenca existente entre as duas curvas é denominada histerese (Figura 7). Para
um determinado valor de a,, a umidade da amostra durante o processo de dessorcdo € maior
do que na adsorcdo (LABUZA, 1968).

DESSORCAOQ ,

ADSORCAO
—A

Conteldo de umidade

B +— C

R N

0,2 0,4 0,6 0,8 1,0
Atividade de agua (a,, )

Figura 7. Fendmeno de histerese entre as isotermas de adsorcéo e dessor¢ao de umidade.
Fonte: Adaptado de Labuza et al. (1968).

Segundo Labuza (1968), o efeito de histerese € caracteristico da regido de
condensacdo capilar, podendo se estender até a regido de multicamadas e, muito raramente,
até a regido da monocamada. Varias teorias tém sido propostas para explicar a histerese, tais
como condensacdo capilar, mudancas na estrutura fisica do material, impurezas na superficie
e mudanca de fase, mas ainda nao foi encontrada uma explicacdo definitiva para o fenémeno.
A histerese pode ser usada para estimar a possibilidade de deterioracdo de um alimento, por
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reagbes quimicas e microbiologicas (KAMINSKI; KUDRA, 2000). Adicionalmente, a
histerese é importante na determinacdo da protecdo necessaria contra o ganho de &gua
(FELLOWS, 2006). Segundo Damodaran, Parkin e Fennema (2010), quanto menor a

temperatura, maior a amplitude da histerese (Figura 8).
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Figura 8. Efeito da temperatura sobre a histerese.
Fonte: Adaptado de Damodaran, Parkin e Fennema (2010).

A retencdo de &gua e as caracteristicas das isotermas de sor¢do de umidade variam
consideravelmente de um alimento para outro, em fungdo da estrutura fisica e da composicéao
quimica do produto. Alimentos ricos em proteinas e amido apresentam isotermas com
comportamento sigmoide e sdo classificadas como tipo Il (Figura 9a); a qual é a forma mais
comum de isoterma em alimentos. Alimentos ricos em sélidos soltveis (ex. agUcares), por sua
vez, apresentam isotermas com comportamento exponencial e sdo classificadas como tipo 1l
(Figura 9b). Em baixa atividade de &dgua, os produtos & base de amido ou proteina retém uma
maior quantidade de agua que os ricos em acucares; sendo que 0s amilaceos absorvem mais
agua do que os proteicos (SALWIN, 1963; WOLF et al., 1985; DAMODARAN; PARKIN;
FENNEMA, 2010).
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Figura 9. Isotermas de sor¢do de umidade do tipo Il (a) e do tipo 111 (b).

Fonte: Adaptado de Brunauer et al. (1940).
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As isotermas de sorcdo sofrem influéncia da temperatura, pois uma modificacdo na
temperatura quase sempre promove alteracdo na umidade de equilibrio. Assim, como
observado na Figura 10, para um nivel de a, constante, a umidade de equilibrio diminui com
0 aumento da temperatura (KAMINSKI; KUDRA, 2000).

Conteudo de umidade

T T T T T T T

T

0 0,2 0,4 0,6 0,8 1,0
Atividade de agua (a,, )

Figura 10. Isotermas de sor¢cdo de umidade de batata, em diferentes temperaturas.
Fonte: Adaptado de Damodaran, Parkin e Fennema (2010).

3.5 MODELAGEM MATEMATICA DE ISOTERMAS DE SORCAO

Existe na literatura cientifica mais de duzentas equacgdes propostas para representar o
fendmeno de equilibrio higroscopico de produtos agricolas. Esses modelos diferem na sua
base tedrica ou empirica e na quantidade de pardmetros envolvidos (MULET et al., 1999).
Embora ndo exista uma equacdo geral capaz de descrever todos os tipos de isotermas de
sorcdo observados para alimentos (ALCANTARA et al., 2009), alguns modelos podem ser
considerados mais adequados que outros, pois descrevem com maior precisdo o fenémeno de
sor¢do numa ampla faixa de a,, (LANG; STEINBERG, 1981) ou por fornecerem parametros
que permitem relacionar o efeito da temperatura sobre as isotermas (LOMAURO; BAKSHI,;
LABUZA, 1985).

A maior vantagem da utilizacdo de modelos matematicos na predicéo de isotermas de
sorcéo de umidade reside no fato de que com poucos pontos experimentais pode-se construir
uma isoterma, a qual pode ser facilmente interpolada ou extrapolada para obtencdo de pontos
nas regides de baixas e altas a,, pontos estes de mais dificil determinagdo experimental
(ROCKLAND, 1957; PENA; RIBEIRO; GRANDI, 2000).
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4 MATERIAL E METODOS
4.1. MATERIA-PRIMA

4.1.1 Polpa de cupuacgu

A polpa de cupuagu, proveniente de um unico lote, foi fornecida pela Cooperativa
Agricola Mista de Tomé-Acu (CAMTA), industria de polpa de frutas localizada no municipio
de Tomé-Acu (PA), a aproximadamente 208 km da cidade de Belém. A polpa congelada foi
transportada até o Laboratdrio de Tecnologia de Alimentos da Universidade Federal do Para
(UFPA), onde foi descongelada, embalada em sacos plasticos de polietileno (= 1 kg) e
armazenada em freezer a -18°C. Para a realizacdo dos experimentos, a polpa foi descongelada
sob refrigeracdo (= 4°C), de acordo com a quantidade necesséria para a realizacdo de cada

analise.

4.1.2 Agente carreador
O coadjuvante utilizado no processo de secagem foi a maltodextrina comercial com

dextrose equivalente 20 (Maltogill 20), produzida e comercializada pela Cargill Agricola SA.

4.2 SPRAY DRYER

Para os ensaios de secagem foi utilizado um secador de bancada do tipo mini spray
dryer Bichi B-290 (Bichi Labortechnik AG, Flawil, Switzerland) (Figura 11), disponivel no
Laboratério de Processos da UFPA.

Figura 11. Mini spray dryer Buchi B-290 utilizado na pesquisa.
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O equipamento foi programado para operar com fluxo de corrente paralelo e um bico
injetor do tipo nozzle, com 0,7 mm de didmetro interno. A pressdo do ar comprimido no
atomizador, a temperatura da alimentacéo e a vazdo do ar de secagem foram fixados em 0,8
MPa, 25°C e 35 m */h, respectivamente. Durante 0 processo foram controladas as seguintes
variaveis: temperatura de entrada do ar e vazdo de alimentacdo. Para efeitos de
acompanhamento, a temperatura de saida do ar de secagem foi lida no display digital no

painel de controle do equipamento.

4.3 CARACTERIZACAO FiSICO-QUIMICA DA POLPA

A polpa de cupuagu foi caracterizada em relacéo ao teor de umidade, cinzas, lipideos,
proteinas, agUcares, teor de vitamina C, compostos fendlicos totais, a,, pH, acidez, solidos
sollveis totais e cor. As analises foram realizadas em triplicata e avaliadas por estatistica

descritiva (média e desvio padrao), com o auxilio do software Microsoft Office Excel 2007.

Umidade
A umidade foi determinada por gravimetria, em estufa a vacuo a 70°C (MARCONI
MAO030/12, Piracicaba - SP, Brasil), até peso constante (AOAC, 1997).

Cinzas (residuo mineral fixo)

As cinzas foram determinadas por gravimetria, através da incineracdo da matéria
organica da amostra, em forno mufla a 550°C (QUIMIS Q318M, Diadema - SP, Brasil),
conforme metodologia recomendada pela AOAC (1997), método n° 940.26.

Lipidios (extrato etéreo)
A fracdo lipidica foi determinada pelo método de extracdo por Soxhlet, de acordo com
0 método n° 963.15 da AOAC (1997). Foi utilizado éter de petréleo como solvente.

Proteinas
O teor de proteina bruta foi determinado pelo método de Kjeldahl, de acordo com a
metodologia n° 920.152 da AOAC (1997). Para a conversdo do nitrogénio total contido na

amostra em proteina bruta foi utilizado o fator de 6,25.

Acucares redutores e totais
Os acucares foram determinados pelo metodo titulométrico, utilizando solugdes de
Fehling A e B, de acordo com a AOAC (1997), método n° 920.183b.
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Vitamina C (acido ascérbico)

O teor de &cido ascorbico (mg/100 g) foi determinado pelo método titulométrico de
Tillmas, método n° 967.21 descrito pela AOAC (1997), que se baseia na reducdo do indicador
2,6-diclorofenolindofenol (DCFI) pelo acido ascorbico. A metodologia foi adaptada, com a
substituicdo do acido metafosforico pelo acido oxalico. 10 g da amostra foram diluidos em
100 mL da solucdo de &cido oxalico a 1%. Desta amostra diluida foram pipetados 4 mL para
um erlenmeyer contendo 50 mL da solucdo de acido oxalico a 1%, e a solucdo foi titulada

com DCFI a 2%, até a coloracao rosa persistente por mais de 15 segundos.

Compostos fenolicos totais

Os compostos fenodlicos totais (CFT) foram determinados de acordo com a
metodologia porposta por Singleton e Rossi (1965). Inicialmente, a amostra (3 g) foi diluida
em 25 mL da solucdo extratora (acetona 70%), mantida sob agitacdo por 10 min e, em seguida
foi filtrada em papel filtro quantitativo. Uma aliquota de 1 mL do filtrado foi diluido em agua
destilada (correcdo da concentracdo de acetona para 7%), no baldo de 10 mL. Em tubos de
ensaios, pipetou-se 0,5 mL da solucdo diluente com 2,5 mL do reagente Folin-Ciocalteau
(10% p/v) e 2,0 mL de carbonato de sédio (7,5% p/v), seguido de agitacdo e repouso por meia
hora, sob o abrigo da luz. Para o branco, utilizou-se 0,5 mL da solu¢do de acetona a 7%. Por
fim, esta solucdo foi transferida as cubetas e feita a leitura da absorbancia em
espectrofotbmetro no comprimento de onda de 760 nm. Uma curva de calibracdo foi obtida

com acido gélico, para quantificar o contelildo de CFT (mg GAE/100 g).

Atividade de agua
A atividade de agua (a,) foi determinada por leitura direta em termo-higrometro
digital (AQUALAB 4TEV, Pullman - WA, USA), na temperatura de 25°C.

pH

O pH foi determinado por leitura direta da amostra homogeneizada em potencidmetro
(HANNA HI 2221, Woonsocket - RI, USA), previamente calibrado com solucdes tampéo pH
4 e 7, sequndo método n°® 981.12 da AOAC (1997).

Acidez
A acidez foi determinada pelo método titulométrico, utilizando uma solucéo de NaOH
0,1 N e o indicador fenolftaleina, segundo método n° 942.15 da AOAC (1997). Os resultados

foram expressos em g de acido citrico por 100 gramas da amostra.
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Sdlidos soluveis

Os solidos soltveis foram determinados em refratbmetro Abbe digital de bancada
(QUIMIS Q767BD, Diadema - SP, Brasil). Para tal, foram colocados duas gotas da amostra
no prisma Gtico e feita a leitura dos sélidos solGveis, em °Brix, diretamente na escala do

aparelho, devidamente calibrado.

Cor instrumental

Os parametros de cor instrumental foram determinados por leitura direta em
colorimetro digital (KONICA MINOLTA CR-400, Osaka, Japan), previamente calibrado em
superficie branca, de acordo com padrdes pré-estabelecidos (BIBLE; SINGHA, 1993). Os
resultados foram expressos de acordo com a escala CIELAB (Figura 12), para as
coordenadas: luminosidade (L*), que varia da cor preta (0) a branca (100); a*, que varia da
cor verde (-a*) a vermelha (+a*); b*, que varia da cor azul (-b*) a amarela (+b*); Chroma
(C*), que define a intensidade de cor e o angulo Hue (h°), que é um indicativo de tonalidade

de cor (0° = vermelho, 90° = amarelo, 180° = verde e 270° = azul).

Branco
L*=100

Preto
L*= 0

Figura 12. Coordenadas colorimétricas, sistema CIELAB.
Fonte: Adaptado de Minolta (1994).

4.4 TESTES PRELIMINARES DE SECAGEM

A Tabela 3 apresenta as condi¢Oes utilizadas nos testes preliminares da secagem da
polpa de cupuagu, em spray dryer. Foram realizados 12 ensaios com o objetivo de determinar
a melhor dilui¢do (polpa:agua) e o tratamento para a polpa, de maneira a evitar o entupimento

do pulverizador, bem como definir a faixa de estudo das variaveis independentes (temperatura
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de entrada do ar, vazdo de alimentacdo e concentracdo de maltodextrina). As condicoes
operacionais utilizadas nos testes preliminares foram definidas com base na literatura e nos

limites operacionais do secador.

Tabela 2. Testes preliminares de secagem.

Ensaio Diluicdo Tratamento Soélidos Totais (%) T (°C) V (mL/min) C (%)

1 11 * 6,9 120 4,5 30
2 11 * 6,9 120 7,5 25
3 11 * 6,9 145 5,1 25
4 11 * 6,9 145 15 10
5 11 e 6,8 124 13 34
6 11 falalaled 5,9 145 15 25
7 1:15 ol 51 145 15 25
8 1:15 falalaled 5,2 145 15 40
9 1:15 * 4,3 170 6,0 20
10 1:2 * 4,1 130 6,0 30
11 1:2 * 4,1 150 6,0 25
12 1:2,5 * 3,6 130 6,0 20

*Liquidificador, moinho coloidal e malha Tyler/Mesh 65.
** Moinho coloidal e malha Mesh 48 (0,30mm).

*** Malha Mesh 48 (0,30mm) e 65 (0,21mm).
****Malha Mesh 48 (0,30mm).

Para o preparo das amostras, como a polpa de cupuacu, por ser muito viscosa, nao
seria capaz de ser bombeada para a camera de secagem do spray dryer, foram testadas
diferentes diluicbes com agua, sendo 1:1, 1:15, 1:2 e 1:2,5 (polpa:dgua). A agua foi
adicionada a polpa, previamente descongelada sob refrigeracdo (~ 4°C). Por se tratar de uma
matéria-prima fibrosa, a mistura polpa:agua passou por diferentes tratamentos de
homogeneizacado e filtracdo em malha com diferentes aberturas, com o objetivo de eliminar
particulas sélidas, que poderia provocar o entupimento do bico atomizador. No ensaio 5 a
mistura foi homogeneizada em moinho coloidal por 3 minutos e filtrada em malha com
abertura de 0,30 mm; no ensaio 7 a mistura foi filtrada em malha com abertura de 0,30 mm e
posteriormente em malha com abertura de 0,21 mm; no ensaio 6 e 8 a mistura foi apenas
filtrada em malha com abertura de 0,30 mm. Nos demais ensaios a mistura foi submetida a
duas etapas de homogeneizacdo, a primeira em liquidificador industrial por 3 minutos e a
segunda em moinho coloidal por 5 minutos; em seguida foi filtrada em malha com abertura de
0,21 mm. Entédo, o coadjuvante (maltodextrina) foi adicionado a mistura polpa/agua, sendo a

percentagem massica calculada sobre o teor dos sélidos totais. Apds homogeneizacgdo até a
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completa solubilizacdo da maltodextrina, a mistura foi injetada no spray dryer, para secagem.
Nos testes preliminares foi observado como as amostras se comportaram no equipamento e a

capacidade de formagéo de po.
4.5 PLANEJAMENTO EXPERIMENTAL DA SECAGEM

Um planejamento experimental foi utilizado para estudar os efeitos das varidveis
operacionais de entrada (variaveis independentes): temperatura de entrada do ar, vazdo de
alimentacdo do produto e concentracdo de maltodextrina, sobre os parametros de qualidade do
cupuacu em po (variaveis dependentes/respostas): umidade, atividade de 4agua,
higroscopicidade, indice de solubilidade em &agua, teor de vitamina C e de compostos
fendlicos totais.

Na Tabela 3 estdo representadas as variaveis operacionais de entrada (original e
codificada) e os respectivos niveis utilizados no planejamento experimental, para o processo
de secagem da polpa de cupuagu em spray dryer. Os niveis das variaveis foram definidos com

base nos testes preliminares.

Tabela 3. Variaveis operacionais de entrada e 0s respectivos niveis.

Variavel de entrada Niveis
Original (unidade) Codificada -1,68 -1 0 +1 +1,68
T (°C) X1 120 132 150 168 180
V (mL/min) X 3 4,8 7,5 10,2 12
C (%) X3 10 16,1 25 33,9 40

T (X1): Temperatura de entrada do ar; V (X,): Vazdo de alimentagdo do produto; C (X3): Concentragdo de
maltodextrina.

Para definir as diferentes condi¢bes de secagem do produto foi realizado um
delineamento composto central rotacional (DCCR), com trés varidveis independentes, oito
pontos fatoriais (niveis £ 1), seis pontos axiais (uma variavel no nivel + o e duas no nivel 0) e
trés repeticdes no ponto central (nivel 0), totalizando 17 ensaios (Tabela 4). Os pontos
centrais servem para estimar o erro experimental e determinar a precisdo da equacao
polinomial e 0s pontos axiais (+a) sdo utilizados para a ampliacgdo do modelo linear,
tornando-o quadratico. O valor de o (£1,68) é fungdo do nimero de varidveis independentes
(k = 3), sendo definido pela Equagédo 2 (BOX; HUNTER; HUNTER, 1978).

o= (2414 )
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Tabela 4. Matriz do DCCR para secagem da polpa de cupuagu em spray dryer.

Variavel de entrada

Ensaio Codificada Original

X1 Xa X3 T (°C) V (mL/min) C (%)
1 -1,00 -1,00 -1,00 132 4,8 16,1
2 -1,00 -1,00 +1,00 132 4,8 33,9
3 -1,00 +1,00 -1,00 132 10,2 16,1
4 -1,00 +1,00 +1,00 132 10,2 339
5 +1,00 -1,00 -1,00 168 4,8 16,1
6 +1,00 -1,00 +1,00 168 4,8 33,9
7 +1,00 +1,00 -1,00 168 10,2 16,1
8 +1,00 +1,00 +1,00 168 10,2 33,9
9 -1,68 0,00 0,00 120 7,5 25,0
10 +1,68 0,00 0,00 180 7,5 25,0
11 0,00 -1,68 0,00 150 3,0 25,0
12 0,00 +1,68 0,00 150 12,0 25,0
13 0,00 0,00 -1,68 150 7,5 10,0
14 0,00 0,00 +1,68 150 7,5 40,0
15 0,00 0,00 0,00 150 7,5 25,0
16 0,00 0,00 0,00 150 7,5 25,0
17 0,00 0,00 0,00 150 7,5 25,0

T (X1): Temperatura de entrada do ar; V (X,): Vazdo de alimentagcdo do produto; C (X3): Concentragdo de

maltodextrina.

4.6 PROCESSO DE SECAGEM DA POLPA DE CUPUACU

Apds serem definidas as diferentes condicBes de secagem para a polpa foi realizado o
preparo das amostras para cada ensaio. A polpa (=~ 300 g) foi descongelada sob refrigeracdo,
diluida com agua na proporc¢do 1:1 (polpa:agua), homogeneizada em moinho coloidal por 3
minutos e filtrada em malha com abertura de 0,30 mm. O coadjuvante (maltodextrina) foi
adicionado sobre o teor dos sélidos totais da mistura polpa/agua. Apds homogeneizacdo, até a
completa solubilizacdo da maltodextrina, a mistura foi injetada no spray dryer em diferentes
condicBes de secagem. Os pds obtidos foram acondicionados em recipientes de vidro (para
evitar o contato como o0 oxigénio), os quais foram protegidos com papel aluminio (para evitar
a entrada da luz) e armazenados em dessecador com silica gel a temperatura ambiente. Um

fluxograma com as principais etapas e condi¢des do processo € apresentado na Figura 13.
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POLPADE CUPUACU
(Descongelada = 4°C)

DILUICAO COM AGUA
(1:1 polpa:adgua)

|

HOMOGENIZACAO
(Moinho coloidal por 3 min)

FILTRACAO
(Malha 48 Mesh com abertura de 0,30 mm)

ADICAO DA MALTODEXTRINA
(Sobre o teor de solidos da mistura polpa/agua)

|

SECAGEM EM SPRAY DRYER
(Obtengao do cupuagu em po)

ACONDICIONAMENTO
(Potes de vidro protegidos com papel aluminio)

ARMAZENAMENTO
(Dessecador a 25°C)

Figura 13. Fluxograma do processo de secagem da polpa de cupuagu em spray dryer.
4.7 PARAMETROS DE QUALIDADE DO CUPUACU EM PO

As qualidades das amostras de cupuacu em po6 foram avaliadas em relacdo aos
parametros (variaveis dependentes/respostas): teor de umidade, atividade de agua, teor de
vitamina C e compostos fenolicos totais, de acordo com as metodologias descritas no item
4.3. Adicionalmente, os produtos foram submetidos as seguintes analises:

Higroscopicidade

Determinada de acordo com a metodologia proposta por Cai e Corke (2000), com
modificacdes. 0,5 g da amostra foi colocado em um recipiente hermético contendo uma
solucdo saturada de NaCl, capaz de gerar uma umidade relativa de 75,4% a 25°C. Apds 10
dias, as amostras foram pesadas e a higroscopicidade expressa, como a massa de agua

adsorvida por massa seca da amostra (g/100 g b.s).

Indice de solubilidade em agua (I1SA)
O ISA foi terminado pela metodologia proposta por Anderson et al. (1969), com
modifica¢fes. Em um tubo de centrifuga (com tampa), previamente tarado, foram colocados

aproximadamente 0,5 g de amostra e 10 mL de agua a 25°C. O conjunto foi agitado por 30
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minutos, em agitador mecénico e, em seguida, foi centrifugado a 3000 rpm por 10 minutos. O
liguido sobrenadante foi transferido para um cadinho previamente tarado e levado a secagem
a 105°C por 8 horas. O ISA foi determinado pela relacdo entre o peso do residuo de
evaporacado e o peso seco da amostra, conforme a Equacéo (3).

1sa = PRE 1100 (3
PA

Onde: ISA = indice de solubilidade em agua (%); PA = peso da amostra (g) (base seca); PRE

= peso do residuo da evaporacao (g).

Microscopia eletrénica de varredura (MEV)

O estudo da microestrutura dos pos foi realizado no Laborat6rio de Nanomanipulagao
(PPGF/UFPA), por microscopia eletrobnica de varredura (MEV), em um microscopico
eletronico (TESCAN VEGAS3; Brno, Czech Republic), utilizando corrente do feixe de
elétrons de 85-90 pA, voltagem de aceleragdo de 5 Kv, distdncia de trabalho de
aproximadamente 15 mm (WD) e ampliagdo de 300 e 2.000 vezes. As amostras fixadas em
porta espécimes metalicos (stubs), com uma fita adesiva de dupla face condutora
convencional, foram metalizadas com uma liga de ouro/paladdio, em uma metalizadora
(QUORUM TECHNOLOGIES SC7620, Kent, UK), com uma corrente de 5 mA, por 120

segundos.
4.8 TRATAMENTO ESTATISTICO DO PLANEJAMENTO EXPERIMENTAL

As anélises estatisticas foram efetuadas com auxilio do Software Statistica 7.0. O
planejamento permitiu a obtencdo de um modelo quadratico (Equacdo 4), onde o valor das
variaveis dependentes (umidade, a,, higroscopicidade, ISA, teor de vitamina C e de
compostos fenolicos totais) é funcéo das varidveis independentes (T, V e C).

Y=po+piT+ ,311T2 + 2V + ﬂszz + f3C+ ﬂgng + p12TV + B13TC + f23VC (4)

Onde, Y é a variavel dependente/resposta; T, V e C representam as variaveis independentes:
temperatura de entrada do ar, vazdo de alimentagdo do produto e concentragdo de
maltodextrina, respectivamente; e os coeficientes de regressdo sao B (para a intercepcao); fi,
B2 e f3 (para os termos lineares); f11, S22 € B33 (para 0s termos quadraticos); e 1o, P13 € fas

(para os termos de interagéo).
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Como nem sempre os coeficientes da Equacéo 4 séo estatisticamente significativos, foi
realizada uma andlise estatistica para verificar a influéncia dos fatores e de suas interacdes
sobre as respostas, dentro de um nivel de confianca de 95%. Com os fatores significativos foi
realizada a analise de variancia (ANOVA), para verificar a significancia da regressdo e da
falta de ajuste, pelo teste F, indicando se os modelos eram significativos e preditivos.
Também foi verificado se os modelos apresentavam um grau de ajuste adequado aos dados
experimentais, pelo coeficiente de determinacdo (R?), andlise de residuo e teste de
normalidade.

A otimizacdo do processo foi determinada utilizando a Metodologia de Superficie de
Resposta (RSM) e da funcédo desejabilidade, proposta por Derringer e Suich (1980) e descrita
em Barros Neto; Scarminio; Bruns (2010). Os valores de desejabilidade sdo compreendidos
entre 0 e 1, onde O representa um valor completamente indesejado e 1 o valor mais desejavel.
Para a obtencdo do gréafico da funcdo desejabilidade foram utilizados taxas de variacdo da
desejabilidade (s e t) igual a 2 e fator de grade igual a 40.

4.9 VALIDACAO DAS CONDICOES OTIMAS DE SECAGEM

Foram realizados trés experimentos nas condi¢bes 6timas do processo de secagem do
cupuacu em spray dryer a fim de validar a metodologia utilizada, sendo avaliados 0s mesmos
parametros referidos no item 4.7. Foi determinada também a composi¢do do cupuagu em po
obtido na condicédo 6tima, de acordo com as metodologias descritas no item 4.3.

4.10 OBTENCAO DAS ISOTERMAS DE SORCAO DE UMIDADE

Isotermas de adsorcdo e dessorcdo de umidade, do produto obtido na condicdo
otimizada, foram obtidas em equipamento gerador de isotermas (VSA), na temperatura de
25°C. Aproximadamente 1 g da amostra pesado em balanca analitica foi inicialmente
colocado em dessecador com silica gel, sob vacuo e a temperatura ambiente, por 24 horas,
para desidratacdo complementar, de forma a assegurar a,, < 0,1 na amostra. Apos esta etapa,
uma gquantidade representativa da amostra (600 a 800 mg) foi pesada em capsula de ago
inoxidavel, na balanca micro analitica do VSA. O equipamento foi programado para obter
dados de sor¢do em um ciclo adsorcdo-dessorgédo, para uma faixa de 0,1 a 0,9 de a,, pelo
método dindmico de sorcdo de vapor DVS. Leituras de massa e a, foram feitas
sucessivamente pelo equipamento, até que se atingisse a condicdo de equilibrio pré-

estabelecida. A condicédo de equilibrio foi programada para acorrer, quando em duas medidas
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consecutivas a relagcdo entre a variacdo de massa e a variacdo de tempo (Am/At), entre duas
leituras, atingisse um valor inferior a 0,05. O equipamento foi programado para obter dados
de equilibrio em intervalos de 0,05 de a,. Ap6s a anélise, a massa seca da amostra contida da
capsula foi determinada em estufa a vacuo a 70°C (AOAC, 1997).

Para o calculo da monocamada (m,) foi utilizada a equacdo de BET linearizada
(Equacdo 5) (BRUNAUER; EMMET; TELLER, 1938).

aw 1 N (C —1) A

(1-aw)m - mC mC ®)

Onde: m = umidade (g/100 g b.s.); m, = umidade da monocamada (g/100 g b.s.); ay =

atividade de agua; ¢ = constante relacionada ao calor de sorcéo.

Para a predicdo das isotermas de sorcdo de umidade foram testados os modelos
matematicos Halsey, Handerson, Oswin, GAB e Peleg (Tabela 5), os quais foram ajustados

aos dados de sor¢do do cupuacu em po.

Tabela 5. Modelos matematicos utilizados para predizer as isotermas de sorcdo de umidade

do cupuacu em po.

Nome do modelo Equacéo
Halsey —a |b
m=|——
(HALSEY, 1948) na,
1
Henderson ~In(l-a,) |
(HENDERSON, 1952) m=l—1_a
a b
Oswin _ W
(OSWIN, 1946) m= a‘L_ a }
W
GAB m= a.b.c.aW
(MAROULIS et al., 1988) [A-ca,).(1-ca,)+bca,]

Peleg

_ n n,
(PELEG, 1993) m=k.a," +k,.a,

m = umidade; m,= umidade da monocamada; a,= atividade de agua; a, b, c, ki, k, n; € n, =

constantes dos modelos.

Os ajustes dos modelos matematicos aos dados experimentais de sorcdo de umidade

foram realizados por anélise de regressdo néo linear com o auxilio do software Statistica 7.0.
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Para selecionar o melhor modelo matematico foi considerado o coeficiente de determinacéo
(R?), os valores do erro médio relativo (Equacdo 6) e o erro médio estimado (Equacéo 7).
Considerou-se o valor do erro médio relativo inferior a 10% como um dos critérios para

selecdo dos modelos, de acordo com Mohapatra e Rao (2005).

‘Y -Y

_100
N Y

Onde: N = niimero de observacdes; Y = valor experimental; ¥ = valor estimado pelo modelo;

P (6)

GLR = graus de liberdade do modelo.

46



5. RESULTADOS E DISCUSSAO
5.1 CARACTERIZACAO DA POLPA DE CUPUACU
Na Tabela 6 s&o apresentados os valores da composigdo centesimal e das propriedades

fisico-quimicas da polpa de cupuacu.

Tabela 6. Composicéao centesimal e propriedades fisico-quimicas da polpa de cupuagu.

Propriedade Valores (polpa)

Umidade (g/100 g) 83,07+0,14
Cinzas (g/100 g) 0,84 £0,01
Lipideos (g/100 g) 0,36 £ 0,01
Proteinas (g/100 g) 1,55+ 0,06
AcuUcares totais (g/100 g) 6,22 £ 0,15
Acucares redutores (g/100 Q) 2,62 +£0,20
Vitamina C (mg /100 g) 22,73 £0,49
Compostos fendlicos totais (mg GAE/100 g) 47,01 £ 0,89
Atividade de agua a 25°C 0,98 + <0,01
pH 3,46 £ 0,02
Acidez (g acido citrico/100 g) 1,69 +0,13
Solidos sollveis totais (°Brix) 12,80 £ 0,17
Cor L* 71,94 + 4,95

ax* -1,58 + 0,62

b* 43,74 £ 1,40

Cc* 43,77 £ 1,37

he° 92,08 + 0,90

A umidade da polpa de cupuacu (83,07 g/100 g) esta dentro da faixa observada por
Pugliese et al. (2013) (82 a 84 g/100 g), mas inferior aos valores apresentados por Canuto et
al. (2010) (89,20 g/100 g) e Oliveira et al. (2010) (88,67 g/100 g), para polpa de cupuacu. De
acordo com 0s primeiros autores, um eventual excedente de umidade na polpa pode ser
atribuido a intensidade de chuvas durante a safra do fruto, a condensacdo da umidade
atmosférica durante o processamento ou, na pior das hipéteses, a adicdo de agua durante o
processamento da polpa. O teor de sélidos totais (16,93 g/100 g) na polpa utilizada esta de
acordo com o padrdo estabelecido pela legislacdo brasileira, que estipula o valor minimo de
12 g/100 g de solidos totais para a polpa de cupuagu (BRASIL, 2000).

O teor de cinzas da polpa utilizada (0,84 g/100 g) se encontra dentro da faixa
mencionada por Pugliese et al. (2013) (0,81 a 1,03 g/100 g), porém fora da faixa reportada por

Matos et al. (2008) (1,19 a 1,67 g/100 g). O teor de cinzas permite avaliar a quantidade de
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minerais presentes no alimento. Segundo Matos et al. (2008) a polpa de cupuagu apresenta
minerais como: potassio, fésforo, calcio, magneésio, ferro, cobre, zinco, manganés e sédio.
Segundo Orddfiez (2005), a presenca de minerais nos frutos € muito variavel, em funcao da
composicao do solo e das varia¢Ges climaticas das diferentes localidades geogréaficas ou ainda
dos diferentes tipos de adubacéo utilizados.

A polpa de cupuacu apresentou baixo teor lipidico (0,36 g/100 g), o qual se apresenta
de acordo com o observado por Canuto et al. (2010) (0,30 g/100 g) e entre os valores
reportados por Matos et al. (2008) (0,18 g/100 g) e Oliveira et al. (2010) (0,52 g/100 g). O
teor de proteinas (1,55 g/100 g), que também n&o é tdo expressivo na polpa de cupuacu, foi
igual ao valor mencionado por Hernandez e Garcia (2000) (1,52 g/100 g) e entre os valores
citados por Matos et al. (2008) (1,13 g/100 g) e Oliveira et al. (2010) (1,82 g/100 g). Em
geral, as frutas possuem pequenas quantidades de lipidios e proteinas, devido a processos
bioquimicos de catabolismo que ocorrem durante o desenvolvimento do fruto. Estes
compostos sdo degradados para a producdo de moléculas usadas na sintese de novos
compostos durante a maturacdo do fruto, como acidos graxos e aminoacidos, para a formacéo
de compostos volateis (TAIZ; ZEIGER, 2004).

Em relagcdo ao teor de agUcares totais (6,22 g/100 g), a polpa utilizada atendeu a
legislacdo brasileira, que estipula o valor minimo de 6,00 g/100 g de acUcares totais para a
polpa de cupuagu (BRASIL, 2000). O teor de agucares totais observado foi préximo ao valor
reportado por Oliveira et al. (2010) (6,02 g/100 g); porém abaixo da faixa obtida por Martim,
Neto e Oliveira (2013) (7,45 a 13,73 ¢g/100 g). O teor de acucares redutores (2,62 g/100 g),
por sua vez, esta proximo ao valor reportado por Oliveira et al. (2010) (2,45 g/ 100 g). A
composicdo dos agucares pode variar em funcéo das caracteristicas genéticas da variedade e
do estadio de maturacdo do fruto. Durante a maturacdo ocorre a degradacdo de
polissacarideos presente na parede celular do fruto, como a hidrolise do amido, que
transforma os aglcares complexos em agUcares simples, utilizados para a producédo de energia
no processo respiratorio (CHITARRA, CHITARRA, 2005).

O teor de vitamina C (22,73 mg/100 g) atendeu a legislacao brasileira, que exige um
minimo de 18 mg/100 g para a polpa de cupuagu (BRASIL, 2000). O valor obtido est4 dentro
da faixa reportada por Martim, Neto e Oliveira (2013) (18,80 a 28,07 mg/100 g), que estudou
diferentes gendtipos de cupuagu e acima do valor encontrado por Canuto et al. (2010) (3,3
mg/100 g) para a polpa de cupuagu. O teor de vitamina C encontrado sugere que a polpa de
cupuagu é uma boa fonte desta vitamina, visto que 100 g da polpa é capaz de suprir 50% da

Ingestdo Diaria Recomendada (IDR) de vitamina C, para adultos, que é de 45 mg/dia
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(BRASIL, 2005). Rufino et al. (2009) propuseram uma classificagdo para as frutas, em funcédo
do teor de &cido ascorbico (vitamina C), em 3 categorias; sendo: baixo teor (< 30 mg/100 g),
médio teor (30-50 mg/100 g) e alto teor (> 50 mg/100 g). De acordo com esta classificacéo, o
cupuacu é considerado um fruto com baixo teor de vitamina C.

O teor de compostos fendlicos totais observado na polpa de cupuagu (47,01 mg
GAE/100 g) apresentou-se dentro da faixa encontrada por Freire Jr. et al. (2010) (25,75 a
50,88 mg GAE/100 g), em polpas de cupuacu armazenadas sob refrigeracdo, por 90 dias. Por
outro lado, o valor observado foi superior ao encontrado por Kuskoski et al. (2006) (20,5 mg
GAE/100 g) e inferior ao valor reportado por Vissotto et al. (2013) (80 mg GAE/100g), para
polpas de frutas congeladas. Vasco, Ruales e Kamal-Eldin (2008), em um estudo com frutos
do Equador, classificaram os mesmos, de acordo com a concentracdo de compostos fenolicos
totais, em 3 niveis, sendo: baixo (inferior a 100 mg GAE/g), médio (entre 100 a 500 mg
GAE/g) e alto (acima de 500 mg GAE/g). Com base nesta classificacdo, o cupuagu é
considerado um fruto com baixo teor compostos fendlicos totais.

A quantidade de vitamina C e compostos fendlicos totais sdo afetados ndo somente
pelas caracteristicas genéticas dos frutos, mas também, pelo estadio de maturagéo, condicGes
edafoclimaticas de cultivo (composicdo do solo, temperatura, precipitacdo pluvial e
intensidade da luz) e pelo processamento ao qual a fruta é submetida pds-colheita (ex.
congelamento e condic¢des de armazenamento) (CHITARRA; CHITARRA, 2005).

A polpa de cupuacu apresentou uma elevada atividade de agua (a,, = 0,98), 0 que esta
de acordo com os valores observados por Costa et al. (2003) e Oliveira et al. (2010), para
polpa de cupuacu. Segundo Chitarra e Chitarra (2005), o maior componente das frutas é a
agua, que corresponde de 80% a 95% da composicao total. Isto faz com que as frutas sejam
susceptiveis a sofrer inimeras alteragcdes, uma vez que, a agua atua como solvente e serve de
substrato para reacdes quimicas e para o0 desenvolvimento microbiano no alimento
(FELLOWS, 2006).

O pH da polpa utilizada (3,46) atendeu as exigéncias da legislacdo brasileira, que
estipula um valor minimo de pH de 2,60 (BRASIL, 2000), para polpa de cupuacu. O pH da
polpa foi da mesma ordem de grandeza reportada por Rogez et al. (2004) (3,4) e por Canuto et
al. (2010) (3,5), e apresentou-se dentro da faixa mencionada por Martim, Neto e Oliveira
(2013) (3,2 a 4,00), para a polpa da fruta. Com base no valor de pH, a polpa de cupuagu é
classificada como um alimento muito acido (pH < 4,0) (JAY, 2005), fator estes que contribui

para a baixa contaminagdo microbiana do produto (FREIRE et al., 2009).
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A acidez da polpa de cupuacu (1,69 g de &cido citrico/100 g) também atendeu a
exigéncia da legislacéo brasileira, a qual estabelece um minimo de 1,5 g de acido citrico/100 g
de polpa (BRASIL, 2000). A acidez da polpa se encontra dentro da faixa reportada por
Martim, Neto e Oliveira (2013) (0,59 a 1,949 de acido citrico/100 g), porém foi inferior ao
valor citado por Canuto et al. (2010) (3,5 de acido citrico/100 g) para a polpa de cupuagu
congelada.

Alteracdes na acidez e no pH ocorrem devido as mudancas nos teores de &cidos
organicos no fruto. Essas mudancas sdo atribuidas as reacGes enzimaticas que ocorrem
durante 0 processo de maturacdo, uma vez que com 0 avango do amadurecimento ocorre a
diminuicdo do teor de &cido citrico, devido a sua oxidagdo no ciclo tricarboxilicos, em
decorréncia da respiracdo do fruto (BRODY, 1996; CHITARRA; CHITARRA, 2005). As
modificacdes observadas nestes parametros podem também ser atribuidas ao método de
congelamento, condicGes de armazenamento e a presenca de micro-organismos (SAHARI;
MOHSEN; ZOHREH, 2004).

O teor de sélidos soluveis totais (SST) de 12,80 °Brix também atendeu as exigéncias
da legislacao brasileira, que estabelece um valor minimo de 9 °Brix, para a polpa de cupuacu
(BRASIL, 2000). O valor de SST se apresentou dentro da faixa observada por Martim, Neto e
Oliveira (2013) (10,40 a 16,62 °Brix) e foi similar ao valor encontrado por Costa et al. (2003)
(12,5 °Brix) e acima do valor mencionado por Canuto et al. (2010) (9,0 g/100 g) para a polpa
de cupuacu congelada.

De acordo com os parametros de cor, o valor observado para a coordenada L* > 70
indica que a polpa de cupuacu apresenta uma consideravel luminosidade. O valor negativo e
proximo a zero da coordenada a* (-1,58) sugere a presenca de uma suave cor esverdeada,
enquanto o elevado valor positivo da coordenada b* (43,74) indica que o amarelo é a cor
predominante na polpa. O valor de croma (C* = 43,77) indica a maior intensidade da cor da
polpa e o angulo de tonalidade (h°® =~ 90°) confirma a cor amarelada da polpa, a qual é
atribuida a presenca de pigmentos como os carotenoides, que de acordo Santos et al. (2010) e
Sousa et al. (2011) estdo presentes na polpa de cupuagu. Alteracdes na coloracdo da polpa
podem estar relacionadas as diferengas existentes entre variedades genéticas, estadio de

maturacgdo e condic¢des edafoclimaticas de cultivo.
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5.2 SECAGEM DA POLPA

5.2.1 Testes preliminares

Nesta etapa foram testadas diferentes diluicGes da polpa com &gua, nas propor¢des de
1:1, 1:1,5, 1:2 e 1:2,5 (polpa:adgua). Quanto maior a diluicdo, menor era a quantidade de
solidos retidos na malha de filtracdo e melhor era 0 bombeamento do produto para o secador,
devido a menor viscosidade. Por outro lado, com o aumento da diluicdo (menor teor de
solidos) foi observada uma reducgdo cada vez mais significativa na quantidade de p6 produzida
(rendimento), a0 mesmo tempo em que 0s pos produzidos se tornavam cada vez mais finos. A
amostra com diluicdo 1:1, submetida a moinho coloidal por 3 min, para a reducdo das fibras, e
posteriormente filtrada em malha com abertura de 0,30 mm, ndo provocou o entupimento do
bico atomizador, bem como promoveu a maior recuperacdo de solidos (rendimento). Desta
forma, esta foi a condicdo de preparacdo da polpa (amostra) utilizada nos ensaios de secagem
do planejamento experimental.

Em toda a faixa de temperatura de entrada do ar testada (120 a 170°C) foi observada a
formacdo de pos, sem a degradacdo perceptivel do material. Logo, decidiu-se aumentar o
limite superior de temperatura para 180°C; ficando os limites de temperatura do ar de entrada
estabelecidos em 120 e 180°C. Nos ensaios realizados com vazdo de alimentacdo de 15
mL/min foi observada uma maior aderéncia do p6 no copo coletor, impossibilitando a coleta
do material seco. Desta forma, foram definidas menores vazdes de alimentagdo (3 a 12
mL/min) como condigdes para o planejamento experimental.

Todas as concentracdes de maltodextrina avaliadas nos teste preliminares promoveram
a formacdo de pds, porém para a menor concentracdo do coadjuvante (10%) foram
observados menores rendimentos e uma maior impregnacao do produto na cdmara do secador.
Ainda assim, os limites minimo e méximo de maltodextrina foram fixados em 10% e 40%;
percentuais estes calculados como base a matéria seca da suspensdo. Nao foram utilizadas
maiores concentracdes do agente carreador, pois 0 objetivo era descaracterizar a0 minimo a

polpa de cupuacu.

5.2.2 Execucgao experimental
Na Tabela 7 € apresentada a matriz de planejamento utilizado bem como os resultados
para as resposta analisadas: umidade, atividade de agua, higroscopicidade, indice de

solubilidade em agua, teor de vitamina C e compostos fendlicos totais.
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Tabela 7. Matriz de planejamento com os resultados das respostas obtidos nas diferentes

condigdes de secagem da polpa de cupuagu em spray dryer.

Ensaio Variaveis de entrada Variaveis de respostas
T(°C) V (mL/min) C (%) U aw H ISA  Vit.C CFT
1 132 4,8 16,1 2,42 0,166 42,24 66,53 98,72 104,09
2 132 4,8 339 286 0,176 39,76 68,60 11544 126,11
3 132 10,2 16,1 3,89 0,314 42,40 67,42 99,14 105,13
4 132 10,2 339 384 0331 4083 69,73 11560 127,08
5 168 4,8 16,1 2,26 0,121 4445 72,39 65,74 75,90
6 168 4,8 339 223 0131 4156 77,63 82,18 99,75
7 168 10,2 16,1 3,49 0,244 4527 73,33 6555 76,86
8 168 10,2 339 274 0210 41,70 77,88 8259 99,16
9 120 7,5 250 3,73 0,259 39,89 6256 116,04 129,30
10 180 7,5 250 241 0,221 43,76 81,60 6587 54,86
11 150 3,0 250 250 0,137 42,17 71,82 98,79 98,18
12 150 12,0 250 3,00 0,313 4280 72,30 98,63 98,98
13 150 7,5 10,0 2,96 0,212 4517 65,16 6587 93,93
14 150 7,5 40,0 2,61 0,146 39,13 8352 11599 136,91
15 150 7,5 250 251 0,184 42,16 7298 8285 99,82
16 150 7,5 250 295 0,207 40,95 71,92 99,55 98,14
17 150 7,5 250 295 0,195 4096 71,20 98,94 98,72

T: Temperatura de entrada do ar; V: Vazéo de alimentacdo do produto; C: Concentracdo de maltodextrina; U:
umidade (% b.s.); a,: atividade de agua (adimensional); H: Higroscopicidade (g/100 g); ISA: indice de
solubilidade em &gua (%); Vit. C: teor de vitamina C (mg/100 g); CFT: compostos fendlicos totais (mg GAE/100

9).

Umidade

Observa-se na Tabela 7 que o valor da umidade dos p6s variou de 2,23 a 3,89%. Estes
niveis de umidade confirmam a eficiéncia do processo de secagem da polpa de cupuacu, por
atomizacdo, no dominio experimental. Outros autores também reportaram niveis de umidade
inferiores a 4%, para produtos obtidos em spray dryer. Tonon, Brabet e Hubinger (2009b)
observaram valores na faixa de 0,66 a 2,56%, para p6s obtidos do suco de acai. Ferrari,
Ribeiro e Aguirre (2012) relataram valores de 0,55 a 3,05% para a polpa de amora-preta em
p6. Rocha et al. (2014), por sua vez, observaram valores na faixa de 1,36 a 3,35% para 0 suco
de caju em pd. Enquanto, a faixa de umidade obtida por Patil, Chauhan e Singh (2014) para
polpa de goiaba em pd (2,15 a 3,87%), foi a que mais concordou com a observada no presente
estudo.
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Na Tabela 8 estdo apresentados os resultados da analise estatistica aplicada para a
resposta umidade do cupuagu em p6. A temperatura de entrada do ar (T) (linear) e a vazédo de
alimentacdo (V) (linear) foram os fatores que influenciaram na umidade final do produto,

sendo estatisticamente significantes a um limite de confianca de 95%.

Tabela 8. Efeito estimado, erro puro e grau de significancia estatistica (p) para os fatores do

modelo ajustado a resposta umidade.

Fator Efeito estimado Erro puro p*

Média 2,7963 0,1463 0,0027
T (L) -0,6625 0,1380 0,0408
T(Q) 0,2347 0,1533 0,2654
V(L) 0,7411 0,1380 0,0330
V (Q) 0,0043 0,1533 0,9801
C(L) -0,1432 0,1374 0,4065
C(Q) 0,0281 0,1505 0,8693
TxV -0,1775 0,1796 0,4272
TxC -0,2925 0,1796 0,2450
VxC -0,3025 0,1796 0,2342

*Variaveis significativas (p < 0,05).

A temperatura de entrada do ar (T) apresentou um efeito negativo e desejavel, pois
maiores valores de T levaram a producdo de pds com menores umidades. Segundo Quek,
Chok e Swedlund (2007), condicbes de secagem com temperaturas de entrada mais altas
promovem o0 aumento das taxas de evaporacdo de dgua do alimento, devido a eficiéncia do
processo de transferéncia de calor e massa, 0 que resulta em pds com menores umidades. Por
sua vez, a vazdo de alimentacdo (V) apresentou um efeito positivo e indesejavel, pois o
aumento deste fator promoveu o aumento da umidade do produto em pd. O aumento dos
valores de V proporciona a maior velocidade de escoamento do fluido no equipamento, o que
reduz o tempo de contato entre 0 produto e o ar de secagem, tornando o processo de
transferéncia de calor e massa menos eficiente, o que resulta em menor evaporacdo de agua
do produto e consequentemente, po6s com maiores umidades (TONON; BRABET;
HUBINGER, 2009b).

Apos eliminar os fatores nao significativos (p > 0,05), verificou-se a significancia da
regressao e da falta de ajuste através do teste F. A Tabela 9 apresenta o resultado da analise de
variancia (ANOVA), com os valores calculados e tabelados de F, e do coeficiente de

determinacéo (R?), para a variavel de resposta umidade do cupuagu em po.
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Tabela 9. Andlise de varidncia (ANOVA) do modelo ajustado a resposta umidade,

considerando os efeitos significativos.

Fonte de variagao quig lr’né?ica Iick;)ﬁg:dee quI;/Iderdéllzca Featoutado  Frabetaas®  R°
Regresséo 3,3487 2 1,6744 17,72 3,74 0,717
Residuo 1,3228 14 0,0945

Falta de ajuste 1,1938 12 0,0995 1,54 19,41

Erro Puro 0,1291 2 0,0645

Total 4,6716 16

*Valores tabelados de F para p < 0,05.

A andlise de variancia demonstrou que o modelo ajustado para a resposta umidade
(Equacéo 8) foi significativo, com 95% de confianga, e também preditivo, pois apresentou
regressao significativa (F calculado superior ao F tabelado) e falta de ajuste ndo significativa
(F calculado inferior ao F tabelado). O coeficiente de determinagéo (R?) foi de 0,72, indicando

gue o0 modelo explicou 72% da variacao total dos dados observados.
U (%) =4,634 —0,018T + 0,137V (8)

A Figura 14 apresenta a distribuicdo de residuos para a resposta umidade. Observa-se
gue o modelo proposto gera residuos com valores baixos (na faixa —-0,6 a 0,6) e sua
distribuicdo é aleatoria em torno do zero, mostrando que 0os mesmos sdo independentes dos
valores preditos e observados, e apresentam variancia constante (homocedasticidade) para o

modelo ajustado. Assim, o modelo é considerado adequado e satisfatorio.
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Figura 14. Distribuicdo de residuos para a resposta umidade.

A qualidade do ajuste do modelo pode ser verificada pelo grafico valores preditos x

valores observados (Figura 15a). E possivel observar que os pontos se encontram ao longo da
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reta; a maioria esta proximo e alguns mais distantes, o que justifica o valor ndo expressivo do
coeficiente de determinacdo (R’= 0,72). No gréfico da probabilidade normal dos residuos
(Figura 15b) € possivel observar que os pontos se encontram localizados préximos e ao longo
da reta, o que indica que os componentes de erro do modelo proposto seguem uma
distribuicdo de probabilidade normal para a resposta umidade. Desta forma, o modelo é

considerado confiavel e preditivo.
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Figura 15. Grafico dos residuos: (a) valores previstos x valores observados; (b) Grafico da

probabilidade normal dos residuos para a resposta umidade.

A Figura 16 apresenta a superficie de resposta e a curva de contorno gerada pelo

modelo de regressao proposto para a resposta umidade.

(@) (b)

Vazio da Alimentagéo (mL/min)

20 130 140 150 160 170 180
Temperatura (°C)

Figura 16. Superficie de resposta (a) e curva de contorno (b) para a varidvel dependente
umidade, em funcdo das varidveis independentes: temperatura X vazdo de alimentacédo

(concentracéo de maltodextrina = 25%).
55



As superficies confirmam que os menores valores de umidade para o produto ocorrem
nas menores vazfes de alimentacdo e maiores temperaturas de entrada do ar de secagem.
Chegini e Ghobadian (2005), Tonon, Brabet e Hubinger (2009b), Muzaffar e kumar (2015) e
Silva et al. (2014), também observaram a reducdo da umidade com o aumento da temperatura
do ar de secagem e a diminuicdo da vazdo de alimentacdo, ao estudarem a secagem dos pés de

laranja, acai, tamarindo e umbu, respectivamente, em spray dryer.

Atividade de agua (aw)

A a,, dos pos variou na faixa de 0,12 a 0,33 (Tabela 7), indicado uma disponibilidade
muito pequena de agua para a ocorréncia de reagcbes quimicas e para 0 crescimento
microbiano, no produto. Segundo Labuza (1980), a estabilidade microbiolédgica de alimentos
ocorre em a, < 0,6. Logo, pode-se afirmar que as diferentes condi¢Ges experimentais
estudadas conseguiram garantir a estabilidade do produto. Baixos valores de a, também
foram observados por Quek, Chok e Swedlund (2007), para melancia em p6 (0,20 — 0,29);
Silva et al. (2014), para polpa de umbu em pé (0,09 — 0,25); Santhalakshmy et al. (2015), para
0 suco de jamboldo em p6 (0,18 — 0,25); e Santana et al. (2016), para a polpa de pequi em p6
(0,09 — 0,21); todos obtidas em spray dryer.

Na Tabela 10 sdo apresentados os resultados da analise estatistica aplicada a resposta
ay do cupuagu em pd. O fator de maior influéncia (p < 0,05) foi a vazdo de alimentacdo (V)
(linear), seguido da temperatura de entrada do ar (T) (linear e quadratico). O efeito quadratico
de T indica a existéncia de uma regido em torno do ponto central onde a a,, € minima (ponto
de minimo), dentro dos niveis de T estudados (120°C — 180°C).

Tabela 10. Efeito estimado, erro puro e grau de significancia estatistica (p) para os fatores do

modelo ajustado a resposta atividade de agua.

Fator Efeito estimado Erro puro p*

Média 0,1957 0,0066 0,0011
T (L) -0,0508 0,0062 0,0148
T(Q) 0,0300 0,0069 0,0496
V(L) 0,1178 0,0062 0,0028
V(Q) 0,0192 0,0069 0,1097
C(L) -0,0159 0,0062 0,1256
CQ -0,0136 0,0068 0,1845
TxV -0,0253 0,0081 0,0897
TxC -0,0127 0,0081 0,2588
VxC -0,0093 0,0081 0,3713

*Variaveis significativas (p < 0,05).
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A temperatura de entrada do ar (T) (linear) apresentou um efeito negativo e desejavel,
0 que indica que o aumento deste fator promoveu a reducéo da a,, do produto. Porém, a vazdo
de alimentacdo (V) (linear) apresentou um efeito positivo e indesejavel, pois 0 aumento deste
fator provocou o aumento da a, do pd. Isto indica que os altos valores de T facilitaram a
evaporacao de agua do produto devido a eficiéncia do processo de transferéncia de calor e
massa durante a secagem, enquanto o aumento dos valores de V promoveu a maior velocidade
de escoamento do fluido no equipamento, dificultando o contado entre o produto e o ar quente
de secagem e consequentemente, a evaporacao de agua do produto.

Ap06s eliminar os fatores ndo significativos (p > 0,05), verificou-se a significancia da
regressdo e da falta de ajuste através do teste F. O resultado da analise de variancia
(ANOVA), com os valores calculados e tabelados de F e do coeficiente de determinacéo (R?),

para a variavel de resposta a,, do cupuagu em po sao apresentados na Tabela 11.

Tabela 11. Analise de variancia (ANOVA) do modelo ajustado a resposta a,, considerando

os efeitos significativos.

Fonte de variagao quig rr]:e’:('?ica Ii(i)gg;dee qulf\sl/lderdéllzca Featcutago  Frabeiass®  R°
Regressao 0,0584 3 0,0195 28,27 3,41 0,867
Residuo 0,0090 13 0,0007

Falta de ajuste 0,0087 11 0,0008 5,96 19,40

Erro Puro 0,0003 2 0,0001

Total 0,0674 16

*Valores tabelados de F para p < 0,05.

Observa-se na andlise de variancia que o modelo ajustado para a resposta a,, (Equagédo
9) foi significativo e preditivo (p < 0,05), pois apresentou regressdo significativa (F calculado
superior ao F tabelado) e falta de ajuste ndo significativo (F calculado inferior ao F tabelado).
O coeficiente de determinacdo (R?) foi de 0,87, indicando que o modelo explicou 87% da
variacdo total dos dados observados.

a, =1,248—0,015T +4,5x107°T? + 0,021V (9)

A Figura 17 apresenta a distribuicdo de residuos para a resposta a,, onde é possivel
observar que os residuos foram baixos (na faixa —0,06 a 0,04) e a distribuicdo € aleatdria em
torno do zero, sustentando que os erros foram independentes e de variancia constante para o

modelo ajustado. Assim, 0 modelo é considerado adequado e satisfatorio.
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Figura 17. Distribuicdo de residuos para a resposta ay.

O grafico valores preditos x valores observados (Figura 18a) confirma que o modelo
apresentou boa qualidade de ajuste, pois 0s pontos se encontram proximos e ao longo da reta,
sem apresentarem desvios muito expressivos. No grafico de probabilidade normal dos
residuos (Figura 18b) é possivel observar que todos dos pontos estdo préximos da reta,

evidenciando a normalidade dos residuos. Desta forma, o modelo é considerado confiavel e

preditivo.
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Figura 18. Grafico dos residuos: (a) valores previstos x valores observados; (b) Grafico da

probabilidade normal dos residuos para a resposta ay,.

A Figura 19 apresenta a superficie de resposta e a curva de contorno gerada pelo
modelo de regressdo proposto para a resposta a,, onde pode ser observado que 0s menores
valores de a,, do produto ocorrem nas menores V e maiores T. Silva et al. (2014), constataram
a reducgdo da a, do umbu em p6 obtido em spray dryer, com 0 aumento da temperatura e a

diminuigéo da vazéo de alimentagéo.
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maltodextrina = 25%).

Higroscopicidade

A higroscopicidade do cupuacu em pé variou de 39,13 a 45,27 g/100 g (Tabela 7).
Estes valores estdo dentro da faixa reportada por Rodriguez-Hernandez et al. (2005) (36,32 a
48,93 ¢/100 g), ao estudarem a secagem em spray dryer de figo-da-india, utilizando
concentracdes de maltodextrina de 18 a 23% e temperatura do ar de secagem de 205 a 225 °C.
Moreira et al. (2009) observaram valores mais elevados de higroscopicidade (34,7 a 52,3
0/100 g) para o extrato de bagaco de acerola seco em spray dryer, utilizando maltodextrina e
goma de cajueiro como agentes carreadores e temperatura do ar de secagem de 170 a 200 °C.
Santana et al. (2016), reportam p6s menos higroscopicos (9,1 a 12,1 ¢/100 g), quando
estudaram a secagem por pulverizagdo da polpa de pequi, utilizando concentracdes de
maltodextrina de 15 a 30% e temperatura do ar de secagem de 140 a 200 °C. Os acgUcares séo
0s principais responsaveis pela alta higroscopicidade das frutas desidratadas, pois apresentam
terminais polares (grupos hidroxilicos) que possuem fortes interacfes com as moléculas de
agua, principalmente por meio da formacdo de pontes de hidrogénio (AUDU; LONCIN;
WEISSER, 1978; JAYA; DAS, 2004).

Na Tabela 12 sdo apresentados os resultados da andlise estatistica aplicada para a
resposta higroscopicidade do cupuagu em po. A temperatura de entrada do ar (T) (linear) e a
concentracdo de maltodextrina (C) (linear) foram os fatores que apresentaram efeitos

significativos, em um nivel de confianga de 95%.
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Tabela 12. Efeito estimado, erro puro e grau de significancia estatistica (p) para os fatores do
modelo codificado para a resposta higroscopicidade.

Fator Efeito estimado Erro puro p*

Média 41,35173 0,400584 0,000094
T(L) 2,09508 0,377928 0,031033
T(Q) 0,36743 0,419870 0,473807
V(L) 0,47803 0,377928 0,333343
V(Q) 0,84263 0,419870 0,182571
C(L) -3,02458 0,376190 0,015120
C(Q) 0,58756 0,412064 0,289992
TxV -0,06750 0,491952 0,903432
TxC -0,60250 0,491952 0,345356
VxC 0,05750 0,491952 0,917633

*Variaveis significativas (p < 0,05).

A temperatura de entrada do ar (T) (linear) apresentou um efeito positivo e
indesejavel, pois maiores valores de T levaram a producdo de p6s com maiores
higroscopicidade. De acordo com Tonon, Brabet e Hubinger (2008), temperaturas crescentes
favorecem a menor umidade do p0, quanto mais baixas a umidade das particulas, maior a sua
higroscopicidade, devido a sua capacidade de adsorver a umidade ambiental, o que esta
relacionado com o maior gradiente de concentracdo de &gua entre as particulas e o ar
circundante. Elevadas temperaturas também promovem a fusdo parcial das particulas com
menores didmetros sobre as particulas com maiores diametros, tornando as particulas amorfas
(CANO-CHAUCA et al., 2005). Segundo White e Cakebread (1966), a forma amorfa de
acucares € extremamente higroscépica e absorve umidade, devido sua maior area especifica.

A concentragdo de maltodextrina (C) (linear) apresentou um efeito negativo e
desejavel, pois o aumento deste fator promoveu uma menor higroscopicidade dos pos. A
maltodextrina € um produto de baixa higroscopicidade e o seu emprego contribui para a
reducdo da capacidade de adsorcdo de &gua do ambiente para o produto em pd (CAI;
CORKE, 2000; RODRIGUEZ-HERNANDEZ et al., 2005; TONON; BRABET; HUBINGER
2008; FERRARI, RIBEIRO; AGUIRRE, 2012), isso se deve ao fato deste coadjuvante
apresentar alto peso molecular, proporcionando p6s com maior temperatura de transicao
vitrea (Tg), 0 que dificulta alteragdes na estrutura fisica dos mesmos (JAYA; DAS, 2004;
CAPARINO et al., 2012) e promove a maior estabilidade ao produto.

Apbs eliminar os fatores ndo significativos (p > 0,05), verificou-se a significancia da

regressdo e da falta de ajuste através do teste F. A Tabela 13 apresenta os resultados da
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andlise de variancia (ANOVA), com os valores calculados e tabelados de F e do coeficiente

de determinacéo (R?) para a resposta higroscopicidade do cupuagu em pé.

Tabela 13. Andlise de variancia (ANOVA) do modelo ajustado a resposta higroscopicidade,
considerando os efeitos significativos.

Fonte de variagao quig lr’né?ica Iick;)ﬁg:dee quI;/Iderdéllzca Featcuago  Fraveaco™  R*
Regresséo 46,1640 2 23,0820 53,43 3,74 0,884
Residuo 6,0485 14 0,4320

Falta de ajuste 5,0804 12 0,4234 0,87 19,41

Erro Puro 0,9681 2 0,4840

Total 52,2125 16

*Valores tabelados de F a p <0,05.

A partir da analise de variancia, nota-se que o modelo ajustado para a resposta
higroscopicidade (Equacdo 10) apresentou regressédo significativa (F calculado superior ao F
tabelado) e falta de ajuste nédo significativa (F calculado inferior ao F tabelado), sendo
considerado significativo e preditivo (p < 0,05). O coeficiente de determinagdo (R?) foi de

0,88, indicando que o modelo explicou 88% da variacgdo total dos dados observados.
Higroscopicidade(mg/100g) = 37,589 —0,058T +0,169C (10)

A Figura 20 apresenta a distribuicdo de residuos para a resposta higroscopicidade,
onde é possivel observar que os residuos foram relativamente baixos (na faixa de -1,5a 1,5), e
a distribuicdo em torno do zero foi aleatoria e independente, com variancia constante para o

modelo ajustado. Assim, o modelo é considerado adequado e satisfatorio.
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Figura 20. Distribuicdo de residuos para a resposta higroscopicidade.

61



No gréfico valores preditos x valores observados (Figura 21a) é possivel constatar que
0 modelo apresentou boa qualidade do ajuste, pois a maioria dos pontos estd localizado
proximo e ao longo da reta. Por sua vez, no grafico de probabilidade normal dos residuos
(Figura 21b) é possivel observar que todos os pontos estdo proximos da reta. Assim, ndo ha

evidéncias de auséncia de normalidade dos residuos e o0 modelo é considerado confiavel e

preditivo.
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Figura 21. Grafico dos residuos: (a) valores previstos x valores observados; (b) Grafico da

probabilidade normal dos residuos para a resposta higroscopicidade.

A Figura 22 apresenta a superficie de resposta e a curva de contorno gerada pelo
modelo de regressao, proposto para a resposta higroscopicidade.
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Figura 22. Superficie de resposta (a) e curva de contorno (b) para a variavel dependente
higroscopicidade, em funcdo das varidveis independentes: temperatura x concentracdo de

maltodextrina (vazdo de alimentacéo = 7,5 mL/min).
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O comportamento das curvas confirma que os menores valores de higroscopicidade
foram observados para os produtos obtidos com maiores C e menores T. Tonon, Brabet e
Hubinger (2008) e Ferrari, Ribeiro e Aguirre (2012), também mencionam menores
higroscopicidade, com o aumento da concentracdo de maltodextrina e diminuicdo da
temperatura do ar de secagem, para a secagem em spray dryer do suco de acai e da polpa de

amora-preta.

Indice de solubilidade em agua (I1SA)

Os valores de ISA para a polpa de cupuagu em pé variaram de 62,56 a 83,52% (Tabela
7), no dominio experimental. Estes valores estdo dentro da faixa reportada por
Phoungchandang e Sertwasana (2010) (20,29 a 93,82%), para o0 suco de gengibre em po
obtido em spray dryer, na faixa de temperatura de 120 a 150°C e com até 10% de
maltodextrina. Santhalakshmy et al. (2015) observaram menores valores de ISA (42,78 a
51,09%), para suco de jamboldao em po6 obtido por atomizacdo em temperaturas entre 140 a
160°C e com 25% de maltodextrina. Por sua vez, maiores valores de ISA (87,96 a 98,98%)
foram obtidos por Muzaffar, Dinkarrao e Kumar (2016), para suco de romad em pé obtido em
spray dryer, com temperatura do ar de secagem entre 163,2 e 196,8°C e 25% de
maltodextrina.

A Tabela 14 apresenta os resultados da anélise estatistica aplicada a resposta ISA do
cupuacu em po. A temperatura de entrada do ar (T) (linear) e a concentracdo de maltodextrina
(C) (linear) foram os fatores que apresentaram influéncia estatisticamente significativa (p <

0,05) sobre a resposta ISA.

Tabela 14. Efeito estimado, erro puro e grau de significancia estatistica (p) para os fatores do

modelo codificado para a resposta ISA.

Fator Efeito estimado Erro puro p*

Média 72,12259 0,515550 0,000051
T (L) 8,95328 0,486392 0,002938
T(Q) -0,51236 0,540371 0,443128
V(L) 0,59164 0,486392 0,347911
V (Q) -0,52676 0,540371 0,432471
C(L) 6,59506 0,484155 0,005346
C(Q) 1,10062 0,530325 0,173623
TxV -0,20750 0,633140 0,774242
TxC 1,35250 0,633140 0,166170
VxC -0,11250 0,633140 0,875337

*Variaveis significativas (p < 0,05).
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Tanto a temperatura de entrada do ar (T) (linear) quanto concentragdo de
maltodextrina (C) (linear) apresentaram efeito positivo e desejavel, pois indica que 0 aumento
destas variaveis favorece a producdo de p6s com maiores ISA. De acordo com Torres et al.
(2005), em temperaturas elevadas o fornecimento de energia € suficiente para promover a
quebra de ligagdes intermoleculares do pd, o que favorece a exposicdo de hidroxilas, que se
ligam mais facilmente as moléculas de 4gua. Adicionalmente, a maltodextrina possui elevada
solubilidade em &gua e quando utilizadas como coadjuvantes no processo de secagem
melhora a solubilidade dos pos (CAIl; CORKE, 2000; CANO-CHAUCA et al., 2005;
TONON; BRABET; HUBINGER, 2013). Isto se deve a alta polaridade proporcionada pelos
grupos hidroxilas (OH) presente na molécula da maltodextrina, disponiveis para interagir com
as moléculas de agua, principalmente por meio da formacédo de pontes de hidrogénio (KING
etal., 1984, DIB-TAXI et al., 2003).

Ap06s eliminar os fatores ndo significativos (p > 0,05), verificou-se a significancia da
regressdo e da falta de ajuste pelo teste F. A Tabela 15 apresenta os resultados da analise de
variancia (ANOVA), com os valores calculados e tabelados de F e do coeficiente de

determinacéo (R?), para a resposta ISA do cupuagu em po.

Tabela 15. Anélise de variancia (ANOVA) do modelo ajustado a resposta ISA, considerando

os efeitos significativos.

Fonte de variagdo qu:g giica Iﬁ):z?gfdee qulz\i/lderdé:gca Feacuiaco  Frapeiaco® R’
Regresséo 420,4215 2 210,2107 37,98 3,74 0,844
Residuo 77,4913 14 5,5351

Falta de ajuste 75,8878 12 6,3240 7,89 19,41

Erro Puro 1,6035 2 0,8017

Total 497,9128 16

*Valores tabelados de F a p <0,05.

A regressao foi significativa (F calculado superior ao F tabelado). Adicionalmente, a
falta de ajuste foi ndo significativa (F calculado inferior ao F tabelado), confirmando que o
modelo ajustado aos dados experimentais da resposta ISA (Equacdo 11) é considerado
significativo (p < 0,05) e preditivo. O coeficiente de determinagéo (R?) foi de 0,84, indicando

que o modelo explicou 84% da variacao total dos dados observados.

ISA (%) = 25,583+ 0,249T +0,371C (11)
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A Figura 23 apresenta a distribuicdo de residuos para a resposta ISA. Os residuos séo
na faixa de -2,5 a 6, e apresentam variancia constante para 0 modelo ajustado, pois sua
distribuicdo em torno do zero apresentou comportamento aleatorio, sustentando a

independéncia dos erros. Assim, 0 modelo é considerado satisfatorio e adequado.
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Figura 23. Distribuicdo de residuos para a resposta ISA.

O grafico valores preditos x valores observados (Figura 24a) confirma que o modelo
apresentou boa qualidade do ajuste, pois 0s pontos se encontram préximos e ao longo da reta,
e ndo apresentam desvios expressivos. No gréafico de probabilidade normal dos residuos
(Figura 24b) é possivel observar a presuncdo de normalidade, pois os residuos estdo proximos

da reta e pouco afastados uns dos outros. Desta forma, 0 modelo é considerado confiavel e

preditivo.
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Figura 24. Grafico dos residuos: (a) valores previstos x valores observados; (b) Grafico da

probabilidade normal dos residuos para a resposta ISA.

A Figura 25 apresenta a superficie de resposta e a curva de contorno gerada pelo

modelo de regressao proposto para a resposta ISA, onde pode ser confirmado que 0s maiores
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valores de ISA foram observados para os maiores valores de T e de C. Phoungchandang e
Sertwasana (2010) e Avila, Rodriguez e Velasquez (2015) também observaram maiores
valores de ISA, para sucos em p6 de gengibre e de cana-de-agucar, respectivamente, em

maiores valores de temperatura de secagem e de concentracdes de maltodextrina.

(b)

Concentragiio de Maltodextrina (%)

120 130 140 150 160 170 180
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Figura 25. Superficie de resposta (a) e curva de contorno (b) para a variavel dependente ISA,
em funcédo das varidveis independentes: temperatura x concentracdo de maltodextrina (vazao
de alimentacdo = 7,5 mL/min).

Vitamina C

O teor de vitamina C para o0 cupuacu em pO obtido das diferentes condicGes
experimentais variou de 65,55 a 116,04 mg de acido ascorbico/100 g do produto (Tabela 7).
Apesar das perdas durante a secagem, foi observada uma retencdo de vitamina C de 48,8 a
86,4%, em relacdo a polpa de cupuagu in natura. Estes niveis de retencdo foram da mesma
ordem de grandeza observada por Santana et al. (2016) (42,4 a 89,5%), para pequi em po
obtido por spray drying, com temperatura do ar de secagem entre 140 e 200°C e concentragdo
de maltodextrina de 15 a 30%. Patil, Chauhan e Singh (2014) observaram niveis de retencédo
para vitamina C entre 76,7 e 80,5%, em goiaba em p0 obtida por atomizacao, na faixa de
temperatura de 166,9 a 188,1°C e concentragdo de maltodextrina entre 5,9 a 13,0%. Por sua
vez, Rodriguez-Hernandez et al. (2005) obtiveram menores niveis de retencdo da vitamina C,
para o suco de figo-da-india atomizado (28,1 a 51%), utilizando maiores temperaturas de

secagem (205 a 225°C) e concentracdo de maltodextrina entre 18 a 23%.
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Na Tabela 16 sdo apresentados os resultados da andlise estatistica aplicada para a
resposta teor de vitamina C do cupuagu em pd. A temperatura do ar de secagem (T) (linear) e
a concentracdo de maltodextrina (C) (linear) foram os fatores que apresentaram influéncia

estatisticamente significativa (p < 0,05) sobre a resposta teor de vitamina C.

Tabela 16. Efeito estimado, erro puro e grau de significancia estatistica (p) para os fatores do

modelo codificado para a resposta vitamina C.

Fator Efeito estimado Erro puro p*

Média 94,0014 5,452956 0,003348
T (L) -31,9126 5,144551 0,025017
T(Q) -3,3882 5,715485 0,613408
V(L) 0,0551 5,144551 0,992429
V(Q) 2,1954 5,715485 0,737889
C(L) 22,0701 5,120892 0,049846
C(Q) -3,3051 5,609229 0,615398
TxV -0,0500 6,696704 0,994721
TxC 0,1150 6,696704 0,987858
VxC 0,0450 6,696704 0,995248

*Variaveis significativas (p < 0,05).

O efeito negativo e indesejavel da temperatura do ar de secagem (T) (linear) indica que
0 aumento desta variavel promoveu a reducdo da retencdo de vitamina C no produto. A
vitamina C, que é termolabil, é degradada pelo aumento da variavel T devido ao aumento da
velocidade das reacBes de dxido-reducdo (ANGEL et al., 2009; SOLVAL et al., 2012;
IGUAL et al., 2014; ROCHA et al., 2014). Por sua vez, o efeito positivo e desejavel da
concentracdo de maltodextrina (C) (linear) revela que o aumento desta varidvel favorece a
retencdo da vitamina C; o que € atribuido ao efeito protetor do coadjuvante, contra as reacoes
de oxidacdo. Segundo Qi e Xu (1999), maltodextrinas de alto valor de dextrose equivalente
(20DE), como a utilizada, apresentam elevada capacidade de reducdo (ganho de elétrons), o
que favorece a protecdo contra reacdes oxidativas (perda de elétrons). De fato, varios autores
mencionam a alta correlacdo entre o valor de dextrose equivalente de um amido hidrolisado e
a estabilidade conferida ao nudcleo contra a acdo do oxigénio atmosféerico
(ANANDARAMAN; REINECCIUS, 1986; WAGNER; WARTHESEN, 1995; AZEREDO,
2005). De acordo com Anandaraman e Reineccius (1986), o aumento da DE, aumenta a
barreira ao oxigénio e, portanto, a estabilidade oxidativa.

Ap0s eliminar os fatores ndo significativos (p > 0,05) foi avaliada a significancia da

regressdo e da falta de ajuste pelo teste F. A Tabela 17 apresenta os resultados da ANOVA,
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com os valores calculados e tabelados de F e do coeficiente de determinagdo (R), para a

resposta teor de vitamina C do cupuagu em po.

Tabela 17. Anélise de varidncia (ANOVA) do modelo ajustado para a resposta teor de

vitamina C, considerando os efeitos significativos.

Fonte de variagao quig lr’né?ica Iick;)ﬁg:dee quI;/Iderdéllzca Featoutado  Frabelass®  R°
Regresséo 5117,28 2 2558,64 79,75 3,74 0,920
Residuo 449,19 14 32,08

Falta de ajuste 269,80 12 22,48 0,25 19,41

Erro Puro 179,38 2 89,69

Total 5566,47 16

*Valores tabelados de F a p <0,05.

O modelo apresentou regressao significativa com 95% de confianca (F calculado
superior ao F tabelado) e falta de ajuste ndo significativo no mesmo nivel de confianca (F
calculado inferior ao F tabelado). Assim, o modelo ajustado para a resposta teor de vitamina C
(Equagdo 12) é considerado significativo e preditivo. O coeficiente de determinacéo (R?) foi

de 0,92, o que indica que o modelo explicou 92% da variacéo total dos dados observados.

Vitamina C (mg/100g) =194,168 — 0,887T +1,241C (12)

A Figura 26 apresenta a distribuicdo de residuos para a resposta vitamina C. Os
residuos estdo distribuem aleatoriamente em torno do zero, na faixa de -10 a 7,5, sugerindo a
independéncia dos erros e uma variancia constante (homocedasticidade) dos residuos para o

modelo ajustado. Assim, o modelo é considerado satisfatdrio e adequado.
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Figura 26. Distribuicdo de residuos para a resposta vitamina C.
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O gréfico valores preditos x valores observados (Figura 27a) mostra que o modelo
apresentou boa qualidade do ajuste, pois a maioria dos pontos se localiza proximo e ao longo
da reta. Por sua vez, no grafico de probabilidade normal dos residuos (Figura 27b) todos dos
pontos estdo proximos da reta, evidenciando a normalidade dos residuos. Desta forma, o

modelo é considerado confidvel e preditivo.
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Figura 27. Grafico dos residuos: (a) valores previstos x valores observados; (b) Grafico da

probabilidade normal dos residuos para a resposta resposta vitamina C.

A Figura 28 apresenta a superficie de resposta e a curva de contorno gerada pelo

modelo de regressao proposto para a resposta vitamina C.
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Figura 28. Superficie de resposta (a) e curva de com torno (b) para a variavel dependente
vitamina C, em funcdo das variaveis independentes: temperatura x concentracdo de

maltodextrina (vazdo de alimentagdo = 7,5 mL/min).
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O comportamento das curvas comprova que 0s maiores teores de acido ascérbico
(menor degradacdo) foram observados em menores valores de T e maiores C. Rodriguez-
Hernandez et al. (2005) e Igual et al. (2014) também observaram maiores niveis de retencéo
de vitamina C, em menores temperaturas e maiores concentracdes de agente carreador, ao
estudarem a secagem por atomizacdo do suco de figo-da-india e da polpa de lulo,

respectivamente.

Compostos fendlicos totais

O contetdo de compostos fendlicos totais no cupuagu em po obtido variou de 54,86 a
136,91 mg GAE/100 g do produto, no dominio experimental (Tabela 7). Estes valores
representaram niveis de retencdo de compostos fendlicos totais que variaram de 19,76 a
49,30%, em relacdo a polpa de cupuacu in natura. Silva et al. (2014) observaram niveis de
retencao entre 28,88 a 68,88%, para o umbu em pé obtido em spray dryer, em temperaturas
de 90 a 190°C e com concentracdo de maltodextrina de 10 a 30%. Fang e Bhandari (2011)
observaram uma retencdo de 96%, para compostos fenolicos no suco de groselha pulverizado
com maltodextrina (1:1) e temperatura do ar de secagem de 150°C.

A Tabela 18 apresenta os resultados da andlise estatistica aplicada a resposta
compostos fendlicos totais do cupuagu em pé. Os fatores estatisticamente significativos (p <
0,05) foram a temperatura de entrada do ar (T) (linear e quadrética) e a concentragcdo de

maltodextrina (C) (linear e quadratica).

Tabela 18. Efeito estimado, erro puro e grau de significancia estatistica (p) para os fatores do

modelo codificado para a resposta compostos fendlicos totais.

Fator Efeito estimado Erro puro p*

Média 98,9224 0,491316 0,000025
T(L) -34,6436 0,463529 0,000179
T(Q) -5,0837 0,514971 0,010106
V(L) 0,5479 0,463529 0,358715
V (Q) -0,4037 0,514971 0,515212
C(L) 23,7639 0,461397 0,000377
C(Q) 11,4655 0,505397 0,001937
TxV -0,4100 0,603379 0,566915
TxC 0,5450 0,603379 0,461729
VxC -0,4050 0,603379 0,571220

*Variaveis significativas (p < 0,05).
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A variavel T apresentou um efeito negativo e indesejavel, pois ocorreu a maior
retencdo de compostos fendlicos com a diminuicdo deste fator. Segundo Quek, Chok e
Swedlund (2007), pds obtidos por spray dryer, em baixas temperaturas de secagem,
apresentam maiores umidades com tendéncia a aglomeracdo; principalmente em amostras
com elevado teor de agucar devido sua higroscopicidade. Esta aglomeragédo reduz a superficie
exposta das particulas, deixando-as menos susceptiveis a acdo do oxigénio e aos processos
oxidativos. A varidvel C, por sua vez, apresentou um efeito positivo e desejavel, indicando
que quando uma maior concentracdo de maltodextrina foi utilizada, houve uma menor
degradacéo dos compostos fenolicos, devido ao efeito protetor do agente carreador. De acordo
com Desai e Park (2005), os agentes carreadores sdo capazes de acomodar materiais ativos
dentro de suas estruturas, durante o processamento ou armazenamento, promovendo assim a
méaxima protecdo contra condi¢cBes ambientais. Igual et al. (2014) também observaram uma
maior retencdo de compostos fendlicos na polpa de lulo em p6, quando a mesma foi seca em
menores temperaturas e com maiores concentracdes de agente carreador.

Ap06s eliminar os fatores ndo significativos (p > 0,05), verificou-se a significancia da
regressdo e da falta de ajuste através do teste F. A Tabela 19 apresenta os resultados da
analise de variancia (ANOVA), com os valores calculados e tabelados de F e do coeficiente

de determinacéo (R?), para a resposta compostos fenélicos totais da polpa de cupuacu em po.

Tabela 19. Analise de variancia (ANOVA) do modelo ajustado para a resposta compostos

fendlicos totais, considerando os efeitos significativos.

Fonte de variagao quz?éiJ giica Ii%l(;?g:dee quI;/Iderdélltaica Featcuiago  Fraveiass®  R°
Regressao 6490,3321 4 1622,583 78,33 3,26 0,948
Residuo 248,5650 12 20,7137

Falta de ajuste 247,1087 10 24,7109 33,94 19,40

Erro Puro 1,4563 2 0,7281

Total 6849,0254 16

*Valores tabelados de F a p <0,05.

O F calculado para a regressao foi bem maior do que o F tabelado, o que assegura que
0 modelo ajustado para a resposta compostos fenolicos totais foi significativo (p < 0,05). No
entanto, a falta de ajuste também foi significativa (F calculado superior ao F tabelado), o que
indica que o modelo ajustado aos dados experimentais ndo pode ser utilizado para fins
preditivos. Segundo Box e Wetz (1973), o valor de F calculado para a regressdo deve ser no
minimo quatro a cinco vezes maiores que o valor de F tabelado; enquanto o F da falta de
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ajuste, em relagdo ao erro puro, deve apresentar o menor valor possivel, caso contrério fica
evidente uma grande falta de ajuste do modelo aos dados experimentais. Desta forma, como a
equacdo de ajuste ndo foi preditiva, ndo foram geradas a superficie de resposta e a curva de
contorno para a resposta compostos fenolicos totais.

Na distribuicdo de residuos para resposta compostos fendlicos totais (Figura 29), os
residuos apresentam um comportamento tendencioso, ou seja, a maioria dos pontos segue um
padrdo sistematico, indicando que ha violacdo da hipdtese de homogeneidade da variancia e
da condicdo de independéncia, 0 que ndo permite afirmar que o modelo seja adequado e

satisfatorio.
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Figura 29. Distribuicdo de residuos para a resposta compostos fendlicos totais.

5.2.3 Morfologia dos p6s
A morfologia das particulas € importante, pois esta relacionada com a capacidade de

protecdo, estabilidade e escoabilidade do produto (ROSENBERG; KOPELMAN; TALMON,
1990). De maneira geral, as particulas apresentaram formato esférico e de vérios tamanhos,
tendendo a aglomeracdo e predominancia de superficies lisas, embora algumas tenham
apresentado superficies rugosas, com ocorréncia de poros. Segundo Tonon et al. (2008),
particulas de formato esférico é caracteristico de pos produzidos por secagem em spray dryer.

A Figura 30 apresenta as eletromicrografias para o cupuacu em pé obtido em
diferentes temperatura de entrada do ar (120, 150 e 180°C), vazdo de alimentacdo de 7,5
mL/min e concentracdo de maltodextrina de 25%. As imagens evidenciam que a maioria das
particulas resultantes da secagem a 120°C exibiu superficie com pequenos orificios (poros),
formatos irregulares e maiores tamanhos. Por outro lado, os poOs obtidos nas maiores
temperaturas (150 e 180°C) apresentaram superficies mais lisas, formatos arredondados e

regulares; sendo que a 180°C as particulas apresentaram menores tamanhos, com uma
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tendéncia de aglomeracdo das particulas de menores didametros sobre as particulas maiores.
Segundo Cano-Chauca et al. (2005), a aderéncia de particulas menores sobre as maiores e 0
alto grau de integridade de particulas que apresentam poucas fendas e poros superficiais

demonstra a falta de superficies cristalinas e a presenca de superficies amorfas.
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Figura 30. Eletromicrografias do cupuacu em p6 obtido em diferentes temperaturas: (a) e (d)
120°C, (b) e (e) 150°C, (c) e (f) 180°C, com vazdo de alimentacdo de 7,5 mL/min e
concentracdo de maltodextrina de 25%. Aumento: 300x e 2000x.

Alamilla-Beltran et al. (2005) e Ferrari, Ribeiro e Aguirre (2012), também observaram
superficies mais lisas, com o aumento da temperatura de secagem, para particulas de
maltodextrina e de amora-preta em po, respectivamente. De acordo com Nijdam e Langrish
(2006), temperaturas mais elevadas tornam o processo de transferéncia de calor e massa mais
eficiente, 0 que promove maiores taxas de evaporacao e a producdo de particulas com casca
mais seca e rigida, o que impede o encolhimento e favorece uma estrutura mais uniforme. Por
outro lado, nas particulas obtidas em baixas temperaturas de secagem, a casca permanece

umida e flexivel, o que pode resultar em particulas irregulares.
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A Figura 31 apresenta as eletromicrografias para o cupuacu em poO obtido em
diferentes vazfes de alimentagéo (3, 7,5 e 12 mL/min), na temperatura de 150°C e com 25%

de maltodextrina.
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Figura 31. Eletromicrografias do cupuagu em p6 obtido em diferentes vazdes de alimentagdo:
(@) e (d) 3 mL/min, (b) e (e) 7,5 mL/min, (c) e (f) 12 mL/min, na temperatura de 150°C e com
25% de maltodextrina. Aumento: 300x e 2000x.

Menor vazdo de alimentacdo proporcionou a formacdo de microestrutura com
formatos arredondados e superficie porosa, inclusive com uma forma oca (circulo branco),
com particulas de menor diametro em sua volta. Esferas ocas também foram observadas por
Toneli et al. (2008) e sdo comuns em particulas produzidas em spray dryer (AGUILERA,;
STANLEY, 1990). Isto se deve a expansdo das particulas durante os Gltimos estagios do
processo de secagem (RE, 1998), decorrente da rapida vaporizacao do liquido no interior da
esfera. A vazdo intermediaria produziu esferas com superficies mais lisas e formato regular,
enquanto na maior vazao as particulas apresentaram formato irregular, com a superficie mais
rugosa. De acordo com Rosenberg, Kopelman e Talmon (1985), a formacdo de

microestruturas rugosa afeta as condi¢Oes de escoamento do material.
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Na Figura 32 sdo apresentadas as eletromicrografias para o cupuagu em pé obtido com
diferentes concentracdes de maltodextrina (10, 25 e 40%), temperatura do ar de secagem de

150°C e vazéo de alimentacédo de 7,5 mL/min.
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Figura 32. Eletromicrografias do cupuagu em pé obtido com diferentes concentragdes de
maltodextrina: (a) e (d) 10%, (b) e (e) 25%, (c) e (f): 40%, na temperatura de 150°C e com
vazdo de alimentacdo de 7,5 mL/min. Aumento: 300x e 2000x.

O produto com menor concentragdo de maltodextrina apresentou particulas mais
aglomeradas, com superficies rugosas e formato irregular. Menores concentracdes de
maltodextrina resultam em particulas mais higroscopicas, que apresentam maior tendéncia em
aglomerar, resultando em formas mais irregulares. O produto com 40% de maltodextrina
apresentou esferas mais soltas, com superficies predominantemente lisas, sem fendas ou
poros. Isto se deve ao poder encapsulante deste coadjuvante que forma microestruturas com
formatos mais definidos, além de promover esferas menos aglutinadas por diminuir a
higroscopicidade do produto (CAVALCANTI MATA; MEDEIROS; DUARTE, 2005).
Segundo Rosenberg, Kopelman e Talmon (1985), o maior grau de integridade das particulas,
sem a presenca de rugosidades, porosidades, fissuras ou colapso melhora a capacidade de
protecdo, estabilidade e escoabilidade do produto.
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5.2.4 Otimizagao do processo de secagem

A estimativa das condi¢es Otimas para o processo de secagem foi realizada com base
nos dados experimentais propostos pela metodologia de superficie de resposta e pela técnica
de otimizagao simultanea denominada “Fun¢do Desejabilidade”. A partir destes resultados,
foram estabelecidos valores 6timos para as variaveis de entrada: temperatura de entrada do ar
(T), vazéo de alimentacdo do produto (V) e concentragcdo de maltodextrina (C); tomando como
base a obtencdo de valores desejaveis para as respostas: umidade, ay, higroscopicidade, ISA,
teor de vitamina C e de compostos fendlicos totais.

A Tabela 20 apresenta os valores atribuidos a funcdo desejabilidade global para a
otimizagdo do processo. Foram atribuidos valores O (indesejado), 0,5 (moderadamente
desejavel) e 1 (desejavel), para os valores minimo, médio e maximo obtidos nos ensaios
experimentais, para cada resposta. Foram atribuidos valores aos expoentes "s" e "t" igual a 2.
Segundo Barros Neto; Scarminio; Bruns (2010), estes expoentes definem a taxa de variagao
da desejabilidade com a resposta estimada pelo modelo.

Tabela 20. Valores atribuidos a funcdo desejabilidade global.

Respostas Minimo Medio Maximo S t
Umidade (%) 2,23 (1) 3,06 (1) 3,89 (0,5) 2 2
aw 0,121 (1) 0,221 (1) 0,331 (0,5) 2 2
Higroscopicidade (g/100g) 39,13 (1) 42,20 (0,5) 45,27 (0) 2 2
ISA (%) 62,56 (0) 73,04 (0,5) 8352(1) 2 2
Vitamina C (mg /100g9) 65,55 (0) 90,79 (0,5) 116,04 (1) 2 2
CFT (mg GAE/100g9) 54,86 (0) 95,88 (0,5) 136,91 (1) 2 2

CFC: Compostos fenolicos totais; s e t: taxas de variacdo da desejabilidade.

Na Figura 33 é apresentado o grafico da Funcdo Desejabilidade, que na ultima coluna
demostra os perfis das desejabilidades das cinco respostas. As linhas tracejadas verticais (em
vermelho) sinalizam as condicGes de maxima desejabilidade global, que atingiu um valor de
0,9745, o qual é considerado excelente, conforme a classificacdo de Akhnazarova e Kafarov
(1982). De acordo com o perfil da funcdo desejabilidade, as condi¢des 6timas sugeridas para
0 processo de secagem em spray dryer da polpa de cupuacu diluida com &gua na proporgéo de
1:1, sdo: T = 150°C, V = 7,5 mL/min e C = 40%. Nestas condi¢des, foi obtido um produto
com os valores mais desejaveis de umidade (2,71% b.s.), ay (0,16), higroscopicidade (39,64
0/100 g b.s), ISA (79,24%), vitamina C (107,91 mg/100 g) e compostos fendlicos totais
(135,23 mg GAE/100 g). Estes resultados estdo de acordo com o0s observados nas

sobreposicdes dos graficos das superficies de resposta.
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Figura 33. Grafico da funcdo desejabilidade para as respostas umidade, ay, higroscopicidade,

ISA, vitamina C e CFT.

5.2.5 Validagao das condi¢fes 6timas de secagem

A Tabela 21 apresenta os valores observados, bem como os valores preditos pelos

modelos e o desvio relativo entre eles. Os valores dos parametros analisados no pé obtido na

condicdo otima foram coerentes com os preditos pelos modelos, uma vez que ndo foram

observados desvios relativos superiores a 5%. Este resultado confirma a eficiéncia da

capacidade preditiva dos modelos para as resposta analisadas.

Tabela 21. Valor observado, valor predito e desvio relativo para a validagdo das condi¢Ges
6timas de secagem (T = 150°C, V = 7,5 mL/min. e C = 40%).

Respostas Valor observado Valor predito % Desvio relativo
Umidade (%) 2,66 £ <0,01 2,72 2,20%
aw 0,162 +<0,01 0,163 0,49%
Higroscopicidade (g/100g) 39,60 £ 0,28 39,64 0,08%
ISA (%) 83,01+ 0,22 79,24 4,76%
Vitamina C (mg /100g) 105,84 £ 0,01 107,91 1,92%
CFT (mg GAE/1009) 133,75+ 0,34 135,23 1,09%
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5.3. CARACTERIZACAO DO CUPUACU EM PO

Na Tabela 22 podem ser observados os valores das propriedades fisico-quimicas para

a polpa de cupuagu em po, obtida na condicéo 6tima de secagem.

Tabela 22. Composicédo centesimal e propriedades fisico-quimicas do cupuagu em po.

Propriedades Valores
Umidade (g/100 g) 2,66 + <0,01
Cinzas (g/100 g) 1,53+£0,01
Lipideos (g/100 Q) 0,89 £ 0,01
Proteinas (g/100 g) 5,45 + 0,06
AcuUcares totais (g/100 g) 41,21 +0,39
Acucares redutores (g/100 g) 24,05 + 0,06
Vitamina C (mg /100 g) 105,84 + 0,01
Compostos fendlicos totais (mg GAE/100 g) 133,75+ 0,34
Atividade de agua a 25°C 0,16 +<0,01
pH 3,60 £0,01
Acidez (g acido citrico/100 g) 2,12+ 0,13
Solidos sollveis totais (°Brix) 43,80+ 0,17
Cor L* 86,11 £ 0,43
ax* -4,73 £ 0,08
b* 24,45+ 0,24
Cc* 24,59 + 0,40
he° 100,78 £ 0,20

Na Tabela 22 pode ser observado que ocorreu uma diminui¢cdo na umidade e na
atividade de agua (ay) € um aumento da acidez do produto, em relacdo a polpa de cupuacgu. As
condicBes observadas para estes parametros conferem ao produto em pOé uma maior
estabilidade a processos degradativos, uma vez que, a menor disponibilidade de dgua e o pH
limitam o crescimento microbiano, e consequentemente, previnem a deterioracdo do alimento
durante o armazenamento (FELLOWS, 2006). O cupuagu em po6 apresentou baixo teor de
gordura e um consideravel teor de proteinas; além da presenca de vitamina C e de compostos
fenolicos, os quais agregam valor ao produto. O teor de vitamina C encontrado sugere que 0
cupuagu em pé é uma boa fonte desta vitamina, visto que apenas 50 g do produto é capaz de
suprir a Ingestdo Diaria Recomendada (IDR) de vitamina C, para adultos, que é de 45 mg/dia
(BRASIL, 2005). De acordo com a classificacdo proposta por Rufino et al. (2009), o cupuagu
em po apresenta médio teor de vitamina C (30-50 mg/100 g) e com base na classificacdo
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proposta por Vasco, Ruales e Kamal-Eldin (2008), o produto em p6 apresenta também médio
teor de compostos fendlicos totais (100-500 mg GAE/100 g). O constituinte majoritario do
produto foram os agucares, 0 que € atribuido a adicdo da maltodextrina. Por sua vez, apesar da
adicdo da maltodextrina, o padrdo de cor e aroma caracteristicos da polpa de cupuacu foi
mantido no cupuagu em po. De acordo com Kha et al. (2010), devido a coloracéo branca da
maltodextrina, a adi¢cdo de grandes quantidades deste agente carreador na formulacéo, pode

promover a depreciacéo (diluicdo) da cor caracteristica do produto.

5.4 COMPORTAMENTO HIGROSCOPICO DO CUPUACU EM PO

Na Tabela 23 sdo apresentados os dados de adsor¢do e dessor¢do de umidade para o
cupuacu em po a 25°C, obtido na condicdo 6tima. De acordo com os dados de adsorcdo o
produto apresentara estabilidade microbioldgica (aw < 0,6) (LABUZA, 1980), quando a sua
umidade for inferior a 13 g H,0/100 g b.s., que corresponde a uma umidade de 11,5 g
H,0/100 g do produto.

Tabela 23. Dados de sor¢do de umidade para o cupuacu em p6 a 25°C.

Adsorcéo Dessorgéo
aw m aw m
0,10 2,16 0,10 10,67
0,15 2,57 0,15 10,73
0,20 3,38 0,19 11,05
0,25 4,02 0,23 11,24
0,30 4,52 0,28 11,49
0,35 5,21 0,34 12,15
0,40 6,21 0,39 12,13
0,45 7,22 0,45 12,90
0,50 8,45 0,50 13,55
0,55 10,77 0,55 14,28
0,60 13,17 0,60 15,38
0,65 15,85 0,65 17,92
0,70 19,67 0,70 21,06
0,75 24,92 0,75 25,71
0,80 32,51 0,80 33,20
0,85 43,97 0,85 44,79
0,90 65,78 0,90 65,78

a,, = atividade de 4gua (adimensional); m = umidade (gH,0/100 g b.s.)

Os valores da umidade equivalente a monocamada (m,) foram de 4,3 g H,0O/100 g b.s.
para adsorcéo e de 7,6 g H,0O/100 g b.s. para a dessorgéo, (R® > 0,98). O valor de m, para a

adsorcéo indica que este € o nivel de umidade de maior estabilidade do o cupuagu em pé
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obtido. Por sua vez, com base no valor de m, para o processo de dessor¢do, recomenda-se ndo
secar a polpa de cupuagu com 40% de maltodextrina a niveis de umidade inferiores a 7,6 ¢
H,0/100 g b.s., para evitar um gasto desnecessario de energia. Como nesse nivel de umidade
a a, do produto sera inferior 0,6, a sua estabilidade microbioldgica estara assegurada.

As isotermas de adsorcdo e dessor¢do de umidade, obtidas a partir dos dados
experimentais, sdo representadas na Figura 34. A isoterma de adsorcdo apresentou
comportamento tipo Ill, segundo a classificacdo da IUPAC (1985). De acordo com Salwin
(1959), este comportamento € caracteristico de produtos ricos em agucares, COmo 0 cupuagu
em poé obtido. A isoterma apresentou um comportamento linear até o nivel 0,50 de ay, € a
partir deste ponto assumiu um comportamento exponencial, com aumento progressivo da
guantidade de umidade retida pelo produto. De acordo com este comportamento, o produto
requer maiores cuidados, quando armazenados em ambientes com umidades relativas
superiores a 50%, pois estara mais susceptivel a sofrer umidificacdo e consequentemente,
mais propicio a processos degradativos causados por reacdes indesejaveis e a proliferagdo de
microrganismos. Assim, para evitar o ganho excessivo de umidade € necessaria a utilizacdo de
embalagens que oferecam resisténcia a passagem de umidade (embalagens impermeéaveis ou

com baixa permeabilidade ao vapor de agua).
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Figura 34. Isotermas de adsorc¢do e dessorcdo de umidade para o cupuagu em po a 25°C.

Observa-se que o efeito de histerese inicia na regido de condensagéo capilar (ay = 0,7)
e se prolonga até a regido da monocamada (ay ~ 0,1), porém o laco de histerese ndo fechou na
regido da monocamada, 0 que pode ser atribuido a perda de fluidez e de cristalinidade do

produto durante a adsorcdo. Nestes casos, durante a adsor¢do ocorre uma maior aglomeracéo
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das particulas do produto devido a formacdo de pontes de hidrogénio entre as particulas
(CANO-CHAUCA et al., 2005; TONELI et al., 2008). Essa aglomerac&o, atribuida a presenca

de acUcares na forma amorfa, resulta na diminuicéo da fluidez do produto devido a alteracGes

estruturais do material, o que compromete a sua qualidade de maneira irreversivel (TEUNOU,;

FITZPATRICK,1999; AGUILERA; VALLE; KAREL, 1995; FITZPATRICK et al., 2004).

Na Tabela 24 sdo apresentados os valores do coeficiente de determinacdo (R?), do

desvio médio relativo (P) e do erro médio estimado (SE), bem como os coeficientes dos

modelos matematicos ajustados aos dados de sor¢do de umidade do cupuacu em p6 a 25°C.

Tabela 24. Dados dos ajustes dos modelos aos dados de sor¢do de umidade do cupuagu em

po a 25°C.
Processo Modelo Parametros R’ SE P (%0)
a=6,08
Halsey b =0.96 0,997 0,912 11,35
a=0,21
Henderson b =058 0,991 1,578 25,93
. a=9,24
Oswin b = 0.89 0,999 0,455 7,86
Adsorcao m, = 7,99
GAB c=1,44 0,999 0,461 8,30
k=0,99
k; = 23,17
n,=1,34
Peleg K, = 118,32 0,998 0,699 10,07
n, = 9,15
a=20,49
Halsey b=127 0,964 2,754 16,75
a=20,08
Henderson b =0.83 0,857 5,507 32,80
. a=14,33
Oswin b =0.66 0,928 4,498 23,48
Dessorcéo mo = 6,48
GAB c=-22,39 0,996 0,928 5,888
k=1,00
k; = 14,83
n; =0,18
Peleg K, = 120,58 0,999 0,530 2,29
n, = 8,23

Com base nos valores de R?, P e SE, os modelos de GAB e Peleg foram os que melhor

se ajustaram, tanto aos dados de adsorcdo quanto de dessor¢do do cupuagu em pé (P < 10%).

Estes modelos conseguiram predizer com boa precisao as isotermas de adsorcao e dessorcao
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de umidade do produto (Figura 34). Alguns trabalhos reportam a eficiéncia do modelo de
GAB na predigdo da isoterma de sor¢do do cupuacu em p6 (MEDEIROS et al., 2006; SILVA
et al., 2008), da polpa de manga desidratada (PAGLARINI et al., 2013) e da polpa de
morango atomizada (OLIVEIRA et al., 2013). Enquanto o modelo de Peleg apresentou os
melhores ajustes aos dados experimentais da péra bartlett desidratada (PARK; BIN; BROD,
2001) e do umbu-caja em po (SILVA et al., 2015).
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6. CONCLUSAO

A temperatura de entrada do ar foi a variavel do processo de secagem da polpa de
cupuacu em spray dryer que apresentou efeito significativo sobre todas as varidveis de
respostas estudadas.

De maneira geral, as particulas apresentaram formato esférico, com variados
diametros, tendendo a aglomeracéo e a predominancia de superficies lisas; embora algumas
tenham apresentado superficies rugosas, com ocorréncia de poros.

As variaveis operacionais 6timas definidas para a secagem da polpa de cupuagu em
spray dryer sdo: temperatura de entrada do ar de 150°C, vazéo de alimentacdo de 7,5 mL/min
e 40% de maltodextrina.

A validacéo das condicdes O0timas de secagem para o processo de obtencdo do cupuacu
em po6 confirma a capacidade preditiva dos modelos para as resposta analisadas, ndo sendo
observados desvios relativos superiores a 5%.

O cupuagu em po obtido na condicdo Otima apresentou boas caracteristicas, para:
umidade (2,66% b.s.), a, (0,162), acidez (2,12 g acido citrico/100 g) e lipidios (0,89 g/100 g);
valores consideraveis de proteinas (5,45 g/100 g) e higroscopicidade (39,60 g/100 g b.s.) e
altos indices de solubilidade em agua (83,01%); além da presenca de vitamina C (105,84
mg/100g) e compostos fendlicos totais (133,75 mg GAE/ 100 g), o que agrega valor ao
produto.

A avaliacdo higroscopica do cupuacu em pé indicou que o produto deve,
preferencialmente, ser armazenado em ambiente com umidade relativa inferior a 50% e que o
mesmo tera estabilidade microbioldgica quando apresentar umidade inferior a 11,5%.
Adicionalmente, 4,3% foi definido como o nivel de umidade de maior estabilidade
degradativa do produto.

Os modelos de GAB e Peleg se mostraram capazes de predizer com boa precisdo as
isotermas de adsorcao e dessor¢do de umidade do cupuagu em po.
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