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RESUMO

SILVA, J. J. Otimizacéo do encapsulamento da polpa de acai com isolado proteico do soro
de leite por secagem em spray Dryer. Itapetinga, BA: UESB, 2019. 91 p. Dissertacéo.
(Mestrado em Engenharia e Ciéncia de Alimentos, Area de Concentracio em engenharia de
Alimentos)?.

O objetivo deste trabalho foi otimizar o encapsulamento da polpa de acai com isolado
proteico do soro de leite por secagem em spray dryer. Para isso, diversos materiais
encapsulantes podem ser usados como coadjuvantes na emulsdo encapsulante como a
carragena, cujo efeito foi testado por meio do experimento em esquema fatorial 2x5, para
avaliar a variacdo quanto ao teor de solidos soluveis, pH e cor dos tratamentos com o tempo de
Oh e 24h em proporgdes que variaram de 0%, 2%, 3%, 4% e 5% na mistura encapsulante de
acai com isolado proteico do soro de leite. Também se avaliou a estabilidade da emulsédo
utilizando microscépio Optico com uma camera digital acoplada em uma das lentes para
digitalizacédo e captura de imagens. Dimensionou-se o diametro médio das particulas presentes
e sua variagdo com o tempo (Oh, 1h, 2h, 3h e 24h) em funcéo do teor de carragena. Em relagéo
ao efeito sobre o teor de solidos solUveis (SS) e o pH do meio, observou-se pequenas alteracdes
de modo que 0 aumento no teor da carragena contribui para aumentar SS e elevar o pH da
emulsdo podendo dificultar os desdobramentos proteicos que favorecem o encapsulamento,
pelo distanciamento do ponto isoelétrico das proteinas do soro. As coordenadas de cor sofreram
efeito do tempo em todas as concentracGes de carragena e do teor de carragena apenas com 0
tempo da analise de Oh para luminosidade, em 24h para o h® e em 0 e 24 h para cromaticidade.
A adicdo de diferentes teores de carragena ndo contribuiu para manter a estabilidade das
particulas verificados por meio das diversas variagcdes observadas nos didametros médios em
funcdo do tempo de captura das imagens. O encapsulamento da polpa de acai foi realizado
seguindo o Delineamento de Composto Central Rotacional (DCCR) mantendo constante a taxa
de alimentacdo em 1,667x10° m3/s, a pressdo de ar comprimido em 0,6 MPa e variando a
temperatura de entrada, a vazao do ar de secagem e a vazao de ar comprimido, nas faixas de
150 a 180°C; 2,5x10° a 3,3x10° m?/s e 3,3x10"* a 0,001 m?/s respectivamente. A otimizagdo
foi direcionada no sentido de gerar modelos significativos para representar as alteragcdes em
funcdo das variaveis respostas. Dessa forma modelou-se equacdes cujas variaveis repostas
representaram o rendimento com valor maximo de 43%; antocianinas de 171,08 mg.100%;
flavondides de 420,11 mg.100%; densidade 0,48 g/mL; solubilidade de 92,86%; luminosidade
de 69,93; cromaticidade de 8,9; e h° 1,12 e valor minimo de teor de agua de 7,69%; Aw de 0,28
e higroscopicidade de 2,91% como consequéncia das variacdes 6timos de temperatura de
entrada entre 150 e 165°C, da vazéo do ar de secagem entre 2,5e-5 e 2,9e-5 m3/s e da vazao do
ar comprimido entre 0,0004 a 0,0006m3/s. Vale ressaltar que as vaz6es do ar de secagem e do
ar comprimido foram mais representativos na maioria dos modelos gerados em detrimento da
temperatura de entrada, que tem sido apontada como a variavel de maior relevancia em outros
trabalhos semelhantes. Logo, a otimizacdo do encapsulamento da polpa de acgai com isolado
proteico do soro de leite por secagem em spray dryer se deu por meio de um intervalo 6timo de
temperatura de entrada, vazédo do ar de secagem e do ar comprimido.

Palavras-chave: atomizacdo, modelagem, superficie de resposta, propriedade tecnoldgicas de
po, proteina do soro de leite.
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ABSTRACT

SILVA, J. J. Optimization of Acai pulp encapsulation with whey protein isolate by spray
drying Dryer. Itapetinga, BA: UESB, 2019. 91 p. Dissertation. (Master in Food Science and
Engineering, Engineering Concentration Area)®.

The objective of this work was to optimize the encapsulation of acai pulp with whey protein
isolate by spray drying. For this, several encapsulating materials can be used as adjuvants in the
encapsulating emulsion such as carrageenan, the effect of which was tested by means of a 2x5
factorial scheme experiment. to evaluate the variation in soluble solids content, pH and color
of treatments with time from Oh and 24h in proportions ranging from 0%, 2%, 3%, 4% and 5%
in the encapsulating mixture of acgai with whey protein isolate. Emulsion stability was also
evaluated using an optical microscope with a digital camera attached to one of the lenses for
scanning and image capture. The average diameter of the particles present and their variation
with time (Oh, 1h, 2h, 3h and 24h) were dimensioned as a function of carrageenan content.
Regarding the effect on the soluble solids (SS) content and the pH of the medium, small changes
were observed so that the increase in the carrageenan content contributes to increase the SS and
increase the emulsion pH and may hinder protein unfolding encapsulation by distancing the
isoelectric point from whey proteins. The color coordinates had the effect of time on all
carrageenan concentrations and carrageenan content only with the analysis time from Oh for
luminosity, 24h for h® and 0 and 24h for chromaticity. The addition of different carrageenan
contents did not contribute to maintain the stability of the verified particles through the several
variations observed in the average diameters as a function of the capture time of the images.
Acai pulp encapsulation was performed following the Rotational Central Compound Design
(RCCD) keeping the feed rate constant at 1.667 x 105 m3/ s, the compressed air pressure at 0.6
MPa and varying the inlet temperature, drying air flow rate and compressed air flow rate in the
range 150 to 180 °C; 2.5x10 to 3.3x10™° md/s and 3.3x10* to 0.001 m3/s respectively. The
optimization was directed to generate significant models to represent the changes as a function
of the response variables. In this way, equations were modeled whose replies represented the
yield with a maximum value of 43%; anthocyanins 171.08 mg.100; flavonoids of 420.11
mg.100%; density 0.48 g/ml; solubility 92.86%; brightness of 69.93; 8.9 chromaticity; and h°
1.12 and a minimum water content value of 7.69%; Aw of 0.28 and hygroscopicity of 2.91%
as a result of optimum inlet temperature variations between 150 and 165 °C, drying air flow
between 2.5e-5 and 2.9e-5 m3/s and compressed air flow between 0.0004 to 0.0006m?3/s. It is
noteworthy that the flow rates of drying air and compressed air were more representative in
most models generated at the expense of inlet temperature, which has been pointed out as the
most relevant variable in other similar works. Thus, the optimization of the encapsulation of
acai pulp with whey protein isolate by spray drying was achieved through an optimum range of
inlet temperature, drying air and compressed air flow rates.

Keywords: atomization, modeling, surface response, technological properties of powder, whey
protein.

1 Advisor: DSc. UESB. Modesto Antonio Chaves;



| REFERENCIAL TEORICO

1.1 INTRODUCAO

A microencapsulacdo teve seus primeiros registros na década de 1930 pela empresa
americana National Cash Register Co., de Dayton, em que Barret K. Green descobriu e
desenvolveu um sistema de microcdpsulas por meio de coacervagdo que tem como principio
basico a vaporizacdo de uma cobertura sobre particulas em suspensio (RE, 2000). S6 ap6s 30
anos o setor alimenticio inicia trabalhos envolvendo ancapsulacdo com a intencéo de prevenir
a oxidacdo, perdas de substancias volateis e permitir a liberacdo controlada de aroma do 6leo
essencial de laranja, devido aos altos custos do processo (FERNANDES, BORGES e BOTREL,
2013). Desde estdo, novas técnicas foram desenvolvidas a fim de reduzir os custos e maximizar
os beneficios possibilitando a aplicacdo da tecnologia para diversas areas do setor como a
producdo de aditivos, ingredientes e produtos acabado (RE, 2000).

O processo de encapsulagdo consiste em transformar uma solugéo ou emulséo, do estado
liguido para s6lido na forma de pé de modo a criar uma capsula, que com um agente
encapsulante forma uma capa protetora envolvendo o material de interesse em um ndcleo,
varios nucleos ou como microesfera, podendo ser feito por diversos métodos como a
coacervacao, freeze drye, spray dryer e outros.

Ha diversas aplicacbes para as microcapsulas, como produtos alimenticios,
farmacéuticos e inddstrias quimicas ou ingrediente em umas dessas areas, por isso, é necessario
conhecer as variaveis que afetam a estabilidade das microcapsulas e avaliar suas caracteristicas
quimicas e fisicas a fim de garantir a boa qualidade do produto gerado e a partir de entdo nortear
a aplicagdo final. Por essa perspectiva, a otimizacdo do encapsulamento da polpa de acai visa
compreender como as variaveis do processo atuam para garantir que a encapsulacdo gere
produtos tecnolodgica qualidade, que em muitos estudos estdo relacionadas, as caracteristicas
quimicas como tipo e concentracdo de material encapsulante, teor de sélidos, viscosidade,
formacéo de particulas e outras propriedades das solucdes pulverizaveis e as condigdes fisicas
do processo como a temperatura de entrada do sistema e as vazdes do ar de secagem e do ar
comprimido que circulam no interior do equipamento.

A polpa de agai possui uma gama de componentes polifendlicos nutracéuticos, ou seja
com acdo sobre a defesa do organismo e prevencdo de doengas, como antocianinas e

flavonoides que podem ser degradados com o agquecimento, por isso 0 recomendado é que



processamentos em altas temperaturas, inclusive o encapsulamento, sejam réapidos. Dessa
forma, se prolonga a vida Util da polpa e se evita a degradacao desses compostos nutracéuticos
os quais ficam protegidos de agentes externos como umidade, calor, oxidacdo e outras
condicdes extremas, melhorando a estabilidade.

A encapsulacéo da polpa de acai foi investigada por TONON, BRABET e HUBINGER,
2009 no sentido de descobrir os limites de temperatura e concentracdo de maltodextrina usada
como material encapsulante afim de minimizar as perdas de antocianinas. Outros materiais
também podem ser usados como agentes encapsulantes como as proteinas, que apresentam alto
valor nutritivo e excelentes propriedades funcionais, capaz de interagir com varios compostos
ativos e oferecer ampla protecdo ao composto de interesse, além disso, apresenta capacidade
formadora de filme, baixa higroscopicidade, baixa viscosidade a altas concentracGes de solidos,
sabor e odor suaves, facil reconstituicdo e outras (KILARA e VAGHELA, 2018).

A busca por um material encapsulante se constitui uma etapa de fundamental
importancia no processo de encapsulacdo, para isso, podem ser preparadas solu¢Ges com
diferentes concentracdes e até misturas entres materiais afim de encontrar uma solucéo
pulverizavel capaz de conferir as melhores propriedades tecnoldgicas ao po, possivelmente uma
mistura entre proteinas do soro de leite e carragena se adeque bem ao processo em questao.

O encapsulamento da polpa de acai pode ser otimizado por meio do Delineamento em
Composto Central Rotacional (DCCR) utilizando proteinas isoladas do soro de leite e/ou
combinada com a carragena como agentes encapsulantes, sob condi¢des controlaveis de
temperatura de entrada, vazao do ar de secagem e do ar comprimido.

O objetivo desse trabalho foi otimizar a preservacdo de antocianinas e flavonoides
presentes na polpa de acai e das propriedades: teor de agua, atividade de agua, residuo mineral
fixo, proteinas, densidade, solubilidade, higroscopicidade e cor de po6s obtidos da

microencapsulacao da polpa de acai com isolado proteico de soro de leite.



1.2 REVISAO DE LITERATURA

1.2.1 Polpa de acai

O agaizeiro (Euterpe oleracea) é uma palmeira da familia Arecaceae amplamente
difundida e cultivada. Na regido amazonica, sendo bastante importante para o desenvolvimento
agroindustrial da regido. O fruto tem se destacado pela importancia econdmica para a
fruticultura regional, principalmente no estado do Para onde a producéo e a comercializa¢do da
polpa movimentam grandes quantias no mercado financeiro (NEVES et al., 2015). Segundo o
IBGE (Instituto Brasileiro de Geografia e Estatistica), em 2016. A producdo anual de acai
passou de 1,2 milhGes de toneladas e a comercializacdo dos frutos injetou cerca de R$ 3,9
bilhGes na economia. No ano seguinte, o Para produziu 88% na producéo nacional e na Bahia
o0 percentual foi de apenas 1,2%, representado por 103.934 toneladas do fruto ao ano, indicando
ainda um restrito consumo, porém uma grande possibilidade de estimular novas alternativas
para alavancar a producéo do estado e das demais regides no pais.

A agricultura baiana é caracterizada por uma diversidade de elementos que mancam a
formacao histérica da Bahia, inicialmente com a cana-de-agucar por volta do século XVI, que
foi o principal produto de exportagdo baiano até inicio do século XIX, e devido a sucessivas
crises de precos foi perdendo lugar para outras culturas como a do cacau (BISPO, 2012), que
de acordo com os dados da ultima Pesquisa Agricola Municipal (PAM-IBGE) de 2017 ainda
apresenta grande relevancia na economia baiana. O cacaueiro € cultivado a temperaturas acima
de 20°C, mas necessita de sombras. Em vista disso, varias associa¢fes sdo feitas com arvores
frutiferas de grande porte para garantir o bom desenvolvimento da arvore. No estado do Para
essa associagao é feita com o agaizeiro que ja é uma cultura nativa (MULLER e RODRIGUES,
2012) e na Bahia o agaizeiro vem ganhando espago a ponto de ranquear o estado entre os 4
maiores produtores do Brasil, representado em grande parte pela regido sul baiana que mostrou
um aumento de 35% no valor da producdo anual em relacdo ao ano de 2016 (IBGE, 2017).

O acai na Bahia é consumido como gelado comestivel, misturado com frutas em
pedacos, granola, xarope de guarand, mel ou leite condensado. A distribuicdo é feita para as
diversas regides do estado em caixas de 9,5kg que o comercializa em porcdes menores. A
transformacéo do fruto em polpa, se da inicialmente na fazenda onde os cachos do fruto séo
cortados e amparados por telas de protecdo para evitar o contado com o chéo e na unidade de

producdo passa por sanitizacdo em agua clorada antes do despolpamento. A polpa fica



armazenada em camaras frias até o0 momento da distribuicdo, ap6s o congelamento por cerca
de 14h (ACAI DA BAHIA, 2019).

O fruto do acai contétm em sua polpa grande quantidade de flavonoides com
propriedades antioxidantes, anti-inflamatdrias e anticancerigenas, elevado valor energético e
proteico e como consequéncia, tem sido considerado um alimento funcional por gerar inimeros
beneficios a satde (KANG et al., 2012; PORTINHO; ZIMMERMANN; BRUCK, 2012). Além
dos flavonoides, ha também um elevado valor energético, por ser rico em carboidratos e lipidios
diversos, como os acidos graxos essenciais, Omega 6 e 9. Contém ainda, fibras, vitamina E e
minerais como Mn, Fe, Zn Cu e Cr. Estudos feitos por Portinho, Zimmermann, Bruck, (2012)
relatam que as atividades antioxidantes e anti-inflamatéria estdo associadas a presenca de
polifendis que fazem com que seu consumo esteja associado ao combate a anemia, diabetes,
colesterol alto, presséo alta e no fortalecimento do sistema imunol6gico, nervoso, muscular e
cardiovascular. Isto demonstra que, as propriedades especificas do acai € o resultado de uma
complexa mistura de compostos bioativos. Isto confere ao acai 0 renomado status de
“superfruta” e contribuiu ainda mais para a popularizac¢do do fruto em todo o Brasil (SCHAUSS
et al., 2006 e PACHECO-PALENCIA et al., 2007), aumentando consideravelmente a demanda
por exportacdo, o que explica o extraordinario crescimento na sua producao.

O acai possui uma vida de prateleira curta, mesmo sob refrigeracdo (TONON et al.,
2013), com tempo maximo de conservacdo de 12 horas (ALEXANDRE et al., 2004). Como
consequéncia, cerca de 30 a 40% dos frutos colhidos durante as safras se deterioram antes de
chegar aos consumidores (POMPEU et al., 2009), por isso na regido Norte do pais, a polpa é
produzida para consumo imediato e mantida por curto periodo em temperatura ambiente ou
refrigerada (MENEZES et al., 2008). Porém o congelamento permite maior durabilidade do
produto (NOGUEIRA et al., 2006) e comercializa¢do nas demais regides.

A forma de processamento do fruto possui importancia ndo so para a conservagdo, mas
também como forma de prevencao da doenca de Chagas. Isto porque, dependendo da estrutura
do local de extracdo da polpa, pode criar meios de contaminagdo com o barbeiro (insetos da
familia: Reduviidae, subfamilia: Triatominae), que é transmissor do protozoario causador da
doenga de Chagas, e entdo transmiti-la ao consumidor (VASCONCELQOS et al., 2006).
Estruturar o local de extracao para permitir que a polpa seja pasteurizada logo ap0s sua extracao
€ uma das estratégias empregadas para garantir que ndo haja contaminacao (DIAS et al., 2011).

A Empresa Brasileira de Pesquisa Agropecuaria (EMBRAPA), elaborou um

procedimento para o processamento do agai, com informagdes desde a colheita, congelamento



e estoque, o qual dispbe de etapas que abrangem o processamento tradicional e industrial
(EMBRAPA, 2006).

Em relacdo ao mercado, a demanda pelo acai € crescente (FARIA et al., 2012). A cultura
se destaca economicamente, sendo considerada uma das principais atividades econémicas da
Amazodnia (TONON et al., 2013). Sendo comercializado em outras regides do pais, como no
Rio de Janeiro, Sdo Paulo e Minas Gerais ndo se restringindo apenas a regido produtora
(NOGUEIRA et al., 2013). Como consequéncia da conquista de novos mercados, produtores
brasileiros passaram a demonstrar interesse em cultivar o acai em escala comercial, inclusive
em outros estados do pais (OLIVEIRA et al., 2014). Nas grandes capitais brasileiras, é
comercializado nas mais diferentes formas como sorvetes, picolés, alimento energético,
acompanhado de outras frutas e cereais, bebida energética, geléias, etc (OLIVEIRA et al.,
2002).

O acai possui grande importancia cultural e social nas regides produtoras (QUEIROZ e
MELEM JUNIOR, 2001), onde existem diversas cooperativas nas quais produtores e
trabalhadores do ramo buscam aumentar o escoamento da producdo e a qualidade de seus
produtos, aumentando assim o preco de venda. Na Regido Norte, existem diversos festivais
inspirados no fruto, como exemplo, no Estado do Acre, existe o "Festival do Acai", que
acontece todo ano na cidade de Feijo. No Pard, foi criada em 2001 uma lei na qual o agai se
tornou a bebida e fruto simbolo do estado (PARA, 2001).

O acai atualmente é consumido apds um pré-processamento dos frutos com adicédo de
agua para seu despolpamento e posterior filtracdo, resultando em uma bebida espessa, roxa,
com textura pastosa, aparéncia oleosa e sabor caracteristico, chamada popularmente de “acai
natigela” que também origina outros produtos como suco de agai ou vinho de acai (EMBRAPA,
2006; EVANGELISTA, 2013).

A polpa desse fruto é classificada como fina, média ou grossa, devido a necessidade de
amolecimento e extracdo com &gua. O acai grosso ou especial é classificado como tipo A,
apresenta acima de 14% de sélidos totais e aparéncia muito densa; o acai médio ou regular (tipo
B) apresenta entre 11 a 14% de sélidos totais e aparéncia densa, ja o acai fino ou popular (tipo
C), apresenta de 8 a 11% de solidos totais e uma aparéncia pouco densa (BRASIL, 2000). Os
produtos a base de acai, a partir da década de 1990, foram gradativamente transpondo as
fronteiras do Brasil e alcancando diversos paises na América do Sul, Unido Europeia, Estados
Unidos e Japdo. Como resultado, demandou-se um maior controle no processamento e maior
qualidade do produto final (SANTANA et al., 2006; SILVA et al., 2006).



1.2.2 Caracterizacdo da polpa de acai

De acordo com regulamento técnico do Ministério da Agricultura, Pecuéria e
Abastecimento (MAPA IN 37/2018) a polpa de acai deve apresentar valor de pH entre 4,00 e
6,20; solidos totais variando de 8 a 14%, com base no teor de matéria seca, deve conter minimo
de 7 9.100g™! de proteinas, 20 a 60 g.100 g de lipideos, acidez total expressa em &cido citrico
maximo de 3,2 g.100 g, minimo de polifendis de 1,80 g.100g™, minimo de antocianinas de
0,44 9.1002, cor deve ser roxa violacea propria do agai roxo, sabor ndo adocicado e ndo azedo
e aroma caracteristico (BRASIL, 2018). Essa regulamentacdo néo traz referéncia quanto ao
residuo mineral fixo, Aw, flavonoides e suas capacidades antioxidantes. Contudo, diversos
trabalhos tém identificado esses indices, por exemplo, teores de cinzas variando entre de 0,19
a 0,26 9.100 g* de matéria seca, 50 mg. 100 g* de antocianinas divididos em agliconas e
cianidinas (COHEN et al, 2009) e capacidade antioxidante pela captura de radicais livres, em
torno de 7698,6 pmol TE.g! de matéria seca (KANG et al., 2010, 2012, 2011).

Segundo Araujo (2006), entre todos os compostos responsaveis por funcdes especificas
como antioxidantes e anti-inflamatorias da polpa de acai, estdo os flavonoides, que sdo
formados por um grupo hidroxil ligado diretamente a um grupo hidrocarboneto aromatico,
como € o caso, mais simples dos fendis ou polifendis.

Os flavonoides sdo classificados como polifendis e no acai ja foram elucidados até o
momento apigenina, orientina, homoientina, vitexina, luteolina, crossiol, quercetina e
dihidrokaempferol, (2S, 3S) dihyrokaempferol 3-ObD-glucdésido e o seu isémero (2R, 3R) di-
hidrokaempferol 3-ObD-glucésido, velutina e 5,40-di-hidroxi-7,30 , 50-trimetoxiflavona
(KANG et al., 2010, 2011, 2012). Quanto maior o teor de maturacdo do acai, maior sera a
quantidade desses compostos na polpa (PORTINHO; ZIMMERMANN; BRUCK, 2012) sendo
necessario que o processo tecnoldgico ao qual a polpa de acai venha ser submetida, nao traga
prejuizos na manutencao desses compostos.

Entre os flavondides existentes, destacam-se as antocianinas, cujo termo € de origem
grega e refere-se a flores de cor azul, sendo considerada como o segundo corante de maior
importancia do reino vegetal e € 0 maior grupo de corantes organicos naturais solveis em agua,
de baixa toxicidade, que pode apresentar-se tanto na cor azul, como na cor roxa e tonalidades
de vermelho, colorindo uma grande variedade de vegetais (MACIEL, 2012). Quimicamente,
esta inserida no grupo dos flavonoides, sua molécula € constituida por duas ou trés partes, uma
aglicona (antocianidina), um grupo de acucares e, frequentemente, um grupo de &cidos

organicos. Diferencia-se pelo nimero de hidroxilas, de agucares e de 4cidos ligados a eles e



pelo grau de metoxilagdo da molécula mostrado na Figural (JAFARI, GHALENOEI e
DEHNAD, 2017).

OH

Figura 1 - Estrutura quimica fundamental das antocianinas.
Fonte: MACIEL, 2012

A representacdo da estrutura fundamental na qual se forma uma espécie de esqueleto
em que se derivam seis das agliconas mais comuns na natureza que € a pelargonidina, cianidina,
delfinidina, malvidina, peonidina e petunidina, como pode ser visto na Tabela 1. Apresentam-
se em cores distintas influenciadas diretamente pelas condi¢es do meio em que se encontram
como as faixas de pH, a formacdo de quelatos com cétions metalicos e a presenca de outros
pigmentos (MOLINA et al. 2010).

Tabela 1 — Caracterizacao das diferentes formas quimicas da aglicona de antocianina

Aglicona Substituintes

R1 R2
Pelargonidina H H
Cianidina OH H
Delfinidina OH OH
Malvidina OCHs OCHz3
Peonidina OCH3 H
Petunidina OCHs OH

Fonte: MOLINA et al. (2010)

A estrutura responsavel pela formacéo do pigmento é gerada com o flavilium pela perda
da hidroxila e a cor da antocianina é afetada por sua estrutura, e se apresentam como umas das
principais classes de flavonoides encontradas nos vegetais e principalmente no acai, as quais
também tem grande participacdo no efeito antioxidante no fruto (BERNAUD e FUNCHAL,
2011; JAFARI, GHALENOEI e DEHNAD, 2017).



1.2.3 Encapsulamento

Em alimentos a agua esté presente dissolvendo solutos ou sendo a fase liquida de um
sistema alimenticio em dispersdo (FENNEMA, DAMODARAN e PARK, 2010). Os solutos ou
particulas dispersas podem ser agucares, sais, lipideos, proteinas ou outras particulas que podem
atuar dissolvendo ou dispersando componentes diversos ou, ainda, interagindo entre si tanto
fisica como quimicamente e interferindo nas propriedades do produto encapsulado que se deseja
obter por meio da secagem em spray dryer (ARAUJO, 2006).

O encapsulamento é um processo de empacotamento, em que certas substancias de
interesse tecnoldgico, sdo introduzidas em um sistema de capsula, a fim de proteger, manter a
estabilidade, evitar perdas, oxidagéo, controlar a liberacdo do material de interesse e obter
produtos com maior solubilidade e melhores caracteristicas sensoriais e nutricionais, podendo
assim ser disponibilizados como ingredientes em outras preparacdes alimenticias, formando
uma barreira fisica entre o composto encapsulado e o material de parede, que também é
alimenticio (FAVARO-TRINDADE e PINHO, 2008). O composto preso no interior da
microcapsula é chamado nucleo ou fase interna, enquanto que o contorno é chamado cobertura,
material de parede, membrana ou encapsulante. A formacdo de microcapsulas depende da
solubilidade, polaridade e volatilidade do ndcleo e do material de parede. (GHARSALLOUI et
al., 2007). Portanto, o processo de encapsulamento requer aten¢do quanto as caracteristicas do
material liquido na forma de dispersdo a ser encapsulado e do equipamento de secagem
(TONON, BRABET e HUBINGER, 2009).

Presume-se que a encapsulacdo pode ser melhorada quando se conhece a natureza da
dispersdo (espuma, emulsdo ou suspensdo) formada antes da secagem ao Sse mensurar
parametros como distribuicdo e tamanho das particulas (CARMONA, 2011). As goticulas
mantém-se em movimento desordenado gracas a repulsdo entre suas cargas elétricas, entdo se
recomenda a diminuicdo maxima do tamanho das goticulas e uniformidade entre elas para
manter sua estabilidade até o momento da secagem (FRANZOL, REZENDE, 2015).

Dispersdes sdo sistemas formados por particulas dispersas em meio liquido e pode
ocorrer de duas formas: quando a dispersao é formada por particulas de ar obtém-se espumas,
guando forem liquidos imisciveis tem-se emulsdo; ou se for sélido, uma suspensdo
(FENNEMA, DAMODARAN e PARK, 2010). Emulsdes s&o sistemas polifasicos, nos quais
se encontram uma fase dispersa dentro de uma fase continua e consistem de mistura, disperséo
ou suspensdo de liquidos imisciveis em forma de gotas esféricas e pequenas com diametro

inferior a 0,1um. As goticulas de espumas, nas emulsdes, tém diametros que variam entre



100um a 1000um e certas forgas de cisalhamento podem leva-las a formar bolhas com cerca de
20um de didmetro. (FRANZOL, REZENDE, 2015).

No que se refere ao tamanho das particulas encapsuladas pode-se classifica-las em
macro (>500 pm), micro (1,0-500 pm) ¢ nano (<1,0 um), sendo que elas apresentam diferentes
formas, dependendo dos processos usados (JAFARI, 2008). O tamanho da capsula influencia
diretamente na liberagdo controlada do material do nucleo, podendo apresentar liberacdo em
velocidade constante quando as particulas sdo menores, ou rapida liberacdo quando as
particulas sdo maiores (SANTOS, 2014). O tamanho da capsula ¢é afetado pela viscosidade da
emuls&o, uma vez que, quanto maior essa viscosidade, maior seréo as gotas formadas durante
a atomizacao e consequentemente maiores as particulas de p6 obtidas (TONON, GROSSO e
HUBINGER, 2011). O tipo de material de parede também interfere no tamanho e distribuicdo
das particulas e em propriedade importantes de produtos encapsulados, como teor de agua,
solubilidade, hisgroscopicidade, entre outras (TONON, GROSSO e HUBINGER, 2011).

1.2.4 Secagem por atomizacao

A secagem por atomizacdo ou em spray dryer € a técnica mais usual na
microencapsulacdo de alimentos por ser de facil manipulacéo e baixo custo em relacdo a outros
processos e por conferir boa qualidade ao produto final (TONON, BRABET e HUBINGER,
2009). O spray dryer é constituido de uma camara, na qual um fluido é aspergido por um bico
atomizador, enquanto uma corrente de ar quente passa pelas gotas atomizadas, evaporando a
agua e gerando as pequenas particulas soélidas encapsuladas (GHARSALLAOQUI, 2007).

De acordo com Botrel et al., (2012) é a remocdo de agua que garante a formacéo das
microcapsulas. Portanto, deve haver um controle da taxa de remocéo, pois ela interfere nas
propriedades tecnoldgicas do pd, que sdo umidade, Aw, higroscopicidade, densidade,
morfologia e cor, entre outras (RAJABI et al., 2015). A aplicacdo de secagem por spray na
microencapsulacao envolve trés etapas basicas: a preparacao, a homogeneizacao e a atomizacao
do fluido dentro da cdmara de secagem (SANTQOS, 2014).

No momento da secagem ocorre 0 contato das gotas com o ar quente, e trocas de energia
e massa sdo estabelecidos entre a fase liquida e gasosa, fazendo com que a transferéncia de
calor seja realizada na diregé@o ar-produto como resultado da diferenga entre temperaturas. A
transferéncia de &gua € realizada em direcdo oposta, devido a diferenca entre pressdes de vapor.

A taxa de secagem diminui, de modo répido, tornando-se dependente da taxa de difuséo de 4gua
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através da parede e termina, teoricamente, quando a temperatura da particula atinge o valor da
temperatura do ar (GHARSALLOQOUI et al., 2007).

A temperatura de entrada é uma variavel relevante durante a secagem por atomizacéo,
pois ela é capaz de determinar a qualidade final das microcapsulas conforme relatado por
Tonon, Grosso e Hubinger, (2011) e por Tonon, Brabet e Hubinger (2009), em experimentos
nos quais dispersdes com diferentes concentragcdes foram submetidas a secagem por atomizacgao
e se constatou que o0 aumento da temperatura é um parametro fundamental no encapsulamento
de acai, pois este aumento esta intimamente ligado ao escurecimento do p6 e aumento do
didmetro médio das particulas ao passo que reduz o teor da agua, a higroscopicidade e o teor de
pigmentos sensiveis ao calor, como as antocianinas, além de melhorar a aparéncia do po.

Botrel et al, (2012) observaram que o fluxo de alimentacdo também influencia nas
propriedades do pd, uma vez que, taxas em torno de 0,5 e 0,6 L.h'! produziram p6 com menor
teor de umidade e Aw. Além da temperatura de entrada e fluxo de alimentag&o, outras variaveis
como o fluxo do ar comprimido e do ar de secagem podem também afetar o teor de agua, Aw

e demais caracteristicas do pé atomizado.

1.2.5 Material encapsulante

No encapsulamento de compostos, a selecdo do material de parede € critica, pois ela tem
influéncia nas propriedades da emulsdo antes da secagem, na retencdo dos volateis durante o
processo e na vida de prateleira do p6 encapsulado depois da secagem (JAFARI et al., 2008).
Os critérios para a selecdo do material de parede estdo principalmente baseados em suas
propriedades fisico-quimicas tais como solubilidade, massa molecular, temperatura de transicéo
vitrea, cristalinidade, propriedades de formacdo de filme, capacidade emulsificante, custos e
comportamento na secagem (GHARSALLOUI et al., 2007).(Tonon, Grosso e Hubinger,
2011)(Tonon, Grosso e Hubinger, 2011) O material de parede deve ser insolivel e ndo reativo
com o nucleo (AZEREDO, 2005). Os materiais mais utilizados incluem gomas (alginatos de
sodio, carragena, goma arabica), carboidratos (acUcares, amido, dextrinas, xarope de milho,
carragena), celuloses (acetilcelulose, carboximetilcelulose, etilcelulose, metilcelulose,
nitrocelulose), lipideos (acido estearico, ceras, diglicerideos, gorduras hidrogenadas,
monoglicerideos, 6leos, parafina e triestearina) e proteinas (albumina, caseina, gelatina, gliten
e isolado proteico de soro de leite e de soja) (GHARSALLOUI et al.,, 2007). Devido a
dificuldade em encontrar-se um polimero ideal, a utilizacdo de combinacdes de diferentes tipos
de agentes formadores de cobertura deve ser estudada (FAVARO-TRINDADE; PINHO, 2008).



11

1.2.6 Proteina isolada do soro de leite

O soro é o subproduto liquido resultante da precipitacdo de proteinas no leite. Sua
composicao é de aproximadamente 94% de agua e 6% de sélidos totais, formado por 4,5% de
lactose, 0,8% de proteina e 0,7% de minerais que pode ser seco para obter subprodutos. Dessa
forma, o teor de lactose pode ser reduzido, o residuo mineral desmineralizado e o teor proteico
pode ser concentrado ou isolado (SCHRODER et. al., 2017). A proteina concentrada é obtida
pela remocdo da lactose e dos minerais, obtendo-se em torno de 25% a 80% de proteinas. O
isolamento proteico se da por meio da purificacdo do concentrado com teor maior que 90% em
base seca. A proteina hidrolisada é outro produto que pode ser obtido do soro, sendo formulada
para atender funcionalidades tecnoldgicas, com aplicacbes em diversas areas (KILARA e
VAGHELA, 2018). Logo, esse isolado proteico é o que apresenta maior grau de pureza e pode
apresentar maior ac¢do da proteina no encapsulamento proteico da polpa de acai.

As proteinas do soro do leite sdo soltveis em ampla faixa de pH, apresentam um perfil
de aminoécidos essenciais favoraveis a absorcdo intestinal (KILARA e VAGHELA, 2018). No
corpo humano elas agem na hipertrofia muscular, reducdo da gordura corporal, desempenho
fisico e outros beneficios para a salde humana, como acéo anticarcinogénica, antimicrobiana e
anti-inflamatoria, transporte de retinol e transporte de imunidade passiva (HARAGUCHI,;
ABREU e PAULA, 2006).

A estrutura globular da proteina do leite € mantida por pontes de dissufeto e os peptideos
mais abundantes em ordem decrescente sdo a beta-lactoglobulina (BLG), alfa-lactoalbumina
(ALA), albumina do soro bovino (BSA), imunoglobulinas (Ig‘s) e glicomacropeptideos (GMP)
(HARAGUCHI; ABREU e PAULA, 2006). Assim a BLG representa de 45 a 57%, de peso
molecular entre 18,4 e 36,8 kDa, 0 que lhe confere resisténcia a acdo de acidos e enzimas do
estbmago (HARAGUCHI; ABREU e PAULA, 2006). Sua estrutura apresenta carater
hidrofobico e capacidade de emulsificacdo, formacdo de espuma, geleificacdo e ligacdo de
aroma e sabor (AUGUSTO; REZENDE, 2010). A ALA é contida no soro entre 15 e 25% do
total, com peso molecular de 14,2 kDa, mais digerivel, estdvel ao calor e reversivel a
desnaturacdo quando resfriada (HARAGUCHI; ABREU e PAULA, 2006). A BSA representa
cerca de 10% do total de peptideos, peso molecular de 66 kDa, sendo um precursor da sintese
de glutationa, favorece o transporte de acidos graxos na corrente sanguinea e apresenta alta
solubilidade numa ampla faixa de pH (HARAGUCHI; ABREU e PAULA, 2006). As Ig’s sdo
proteinas de alto peso molecular variando entre 150 a 1.000 kDa (HARAGUCHI; ABREU e

PAULA, 2006) e biologicamente atuam como antioxidante e na imunidade do organismo. Tém



12

capacidade de ligar-se ao ferro e atuar como antibacteriano, antiviral, antifingico e
antiparasitario (AUGUSTO; REZENDE, 2010). O GMP tem peso molecular de 6,7 kDa e é
derivado da kapa-caseina. Sua principal caracteristica é ser resistente ao calor, ao ambiente
adverso da digestdo (pH extremo) e favorecer a absorcdo de minerais pelo epitélio intestinal
(HARAGUCHI; ABREU e PAULA, 2006).

Referindo-se ao uso da proteina como encapsulante, Santana et al. (2016) encapsularam
polpa de Jussara com diferentes misturas encapsulantes e perceberam que o isolado proteico
de soro de leite melhorou a eficiéncia da encapsulacdo. Matta (2013) observou uma maior
eficiéncia do encapsulamento de 6leo de pequi quando combinado a maltodextrina com whey
protein, percebendo microcapsulas de formato esférico e superficie livre de poros. Gonzales et
al. (2012) encapsularam 6leo de chia com whey protein concentrado e verificaram
microcapsulas morfologicamente sélidas e com boa eficiéncia de encapsulacao.

A eficiéncia das proteinas do soro de leite como agente encapsulante se da pela
habilidade proteica de interagir com agua, pequenos ions e outros polimeros na interface
Oleo/agua. Essas interacdes estabilizam as gotas formadas na homogeneizacéo e reduzem suas
taxas de coalescéncia (WALSTRA, 2007), diminuindo a tensdo superficial tanto quanto os
surfactantes, fazendo com que a saturacéo efetiva da superficie seja atingida em concentracdes
molares 100 vezes menores do que os surfactantes de baixo peso molecular (JAYASUNDERA
et al., 2009). Logo, a estabilidade da emulséo e o retardo da coalescéncia podem ser garantidos
guando os peptideos envolvidos no sistema tiverem peso molecular superior a 2 kDa
(SCHRODER et al. 2017).

1.2.7 Carragena

Carragena é um grupo de galactanas sulfatadas extraidas de algas vermelhas, muito
utilizada em industrias por aumentar a viscosidade de soluc¢des e formar géis firmes. Apresenta
trés diferentes estruturas a kappa (), iota (z) e lambda (1), que se diferem em niimero e posi¢édo
de grupos sulfatos esterificados nas hidroxilas de carboidrato (FENNEMA, DAMODARAN e
PARK, 2010).

A carragena apresenta propriedades compativeis ao aprisionamento de compostos de
interesse e capacidade de reagir com proteinas, especialmente as do leite, e formar géis fracos
que podem ser utilizados como agente encapsulante (FENNEMA, DAMODARAN e PARK,
2010). Estes podem ser sozinhos ou em combinacdo e a composic¢éo, cuja formulagéo deve ser

investigada caso a caso. Pois as proporcfes e tipos dos componentes na mistura, s@o
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dependentes uns dos outros e a soma de todos 0s componentes é sempre um ou 100 % (VEIGA,
2016). Ainda ndo tem sido encontrado estudos envolvendo a mistura da carragena com
proteinas isoladas do soro de leite para a encapsulacdo de polpa de acgai, nem o uso isolado
desses encapsulantes.

Estudos relatam que a combinacdo da carragena com proteinas de varias fontes
concomitantemente pode melhorar a retengdo e protecdo de substancias volateis e
caracteristicas das superficies esféricas, porém, pode ter efeito adverso na liberacdo de

componentes e seu uso como material encapsulante afetado. (LAURENTI e GARCIA, 2013).

1.3 Caracterizacdo de alimentos em po

Os alimentos em pé apresentam propriedades fisicas e quimicas que dizem respeito a
sua qualidade tecnol6gica (BARBOSA et al., 2005). Estes alimentos devem ser avaliados
quanto ao teor de &gua, Aw, higroscopicidade, solubilidade, densidade, cor e outras
propriedades relacionadas com a composi¢do como substancias bioativas, proteinas, residuo
mineral fixo, etc. para se obter informacBes a respeito de sua qualidade (JAFARI,
GHALENOEI e DEHNAD, 2017).

Pretende-se com a microencapsulacdo obter p6s com baixo teor de &gua e Aw, pois estes
sdo importantes indicadores de eficiéncia do processo e da estabilidade ao armazenamento. Os
alimentos apresentam trés tipos de isotermas, a primeira (1) apresenta Aw abaixo de 0,25 e a
agua comporta-se como um sélido por estar fortemente envolvida em interacGes ions e dipolos.
O tipo Il Aw esté entre 0,25 e 0,85 e ocorre intercAmbio entre moléculas vizinhas, onde a agua
exerce um efeito plastificante sobre os solutos. No tipo 111 a Aw esta acima de 0,85 e ocorre a
manifestacdo de uma monocamada verdadeira de hidratacdo bem como maiores taxas de
reaces e maior mobilidade molecular (FENNEMA, DAMODARAN e PARK, 2010), por
conta disso, o recomendado é que o teor de agua, das microcapsulas, esteja entre 3 a 10%
(SANTANA et al., 2014) e Aw entre 0.13 a 0.60 (REZAUL, SHISHIR e CHEN, 2017). Nessas
faixas a agua esta fortemente ligada a matriz do alimento, e ndo oferece condi¢des para o
crescimento de microrganismos e para a oxidagéo lipidica (FENNEMA, DAMODARAN e
PARK, 2010).

A densidade do material em pé pode ser medida na forma de densidade aparente que é
referente aos espacgos entre as particulas (JAFARI, GHALENOEI e DEHNAD, 2017). Quanto
mais denso o material, mais empacotado ele torna-se ocupando menor volume e apresentando

menor porosidade entre as particulas (CARNEIRO et al., 2013). A densidade aparente é uma
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propriedade importante para a conservagao porque proporciona menor penetracdo de luz e ar
atmosférico otimizando o armazenamento e transporte devido a menor demanda de espaco para
acomodacdo (KHA et al., 2014).

A analise de solubilidade em agua fornece dados importantes de um composto, uma vez
que quando um material é soltvel dissolve-se livremente e permanece em solucdo e quando
insolGvel ou pouco soluvel dissolve-se lentamente, tendo uma forte tendéncia de separar as
fases. Do ponto de vista termodinamico, a solubilidade é a concentragdo necessaria de um soluto
em um estado de agregacdo (solido, liquido ou gasoso) convertendo-se ao mesmo estado de
agregacdo do solvente (ESTRADA, 2007). O teor de solubilidade do encapsulante é
fundamental para prever o tipo indicado de aplicagdo para o po, seja como ingrediente ou como
produto alimenticio acabado. (ISABEL e OLIVEIRA, 2013)

Higroscopicidade ¢ a capacidade que o material tem de absorver umidade do ambiente
e estabelecer um equilibrio com este (CAl e CORKE, 2000). A taxa de absor¢éo de agua € um
importante atributo do pé e diz respeito a reconstituicao, susceptibilidade a aderéncia e ao
endurecimento desse pd, quando o armazenamento e distribuicdo ocorrem em ambientes de
maior umidade (YAMASHITA et al.,, 2017). Estudos indicam que a higroscopicidade do
material de parede afeta a higroscopicidade dos p6s e por consequéncia altera o tempo de
armazenamento de materiais encapsulados (YAMASHITA et al., 2017).

A avaliacdo instrumental da cor deve estar relacionada a percepgdo visual humana do
produto para que a medida faca sentido. Em vista disso, existem propostas de padronizacédo do
estudo da colorimetria baseado na percepcdo das cores pelo sistema visual humano e na
possibilidade de exibir qualquer cor ajustando cores primarias numa representacdo
tridimensional, que traduz as cores em nimeros por coordenadas L, a e b de dois sistemas
distintos Hunter e CIE (DAWSON e ACTON, 2018). No sistema Hunter L € uma coordenada
vertical equivalente a luminosidade e varia de 100 (muito claro) a O (muito escuro), a e b
equivalem a variacdes de cor do +a (vermelho) ao +b (amarelo) -a (verde) e —b (azul).
(DAWSON e ACTON, 2018). Essas coordenadas dao origem ao vetor Croma C e ao angulo H
(h°) (MINOLTA, 2007) que representa a saturagéo ou intensidade da cor que aumenta a partir

do 0 no centro e a tonalidade da cor respectivamente (ABNT, 2016).

Os angulos movimentam-se em graus por regiées de cor do vermelho no angulo 0,
passando pelo amarelo a 90° da origem, pelo verde a 270° e finaliza na regido azul-arroxeada

em 360° que se ajustam as percepcdes sensoriais de cor nos comprimentos de onda que também
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comecam no vermelho e termina no azul (MINOLTA, 2007) como pode ser observado na
Figura 2.

White

Black
Figura 2 Representagéo da cor no espaco (CIELab)
Fonte: (Minolta, 2007)

A luminosidade (L) é um parametro relevante no processamento por spray dryer, pois
indica a acdo de agentes importantes do processo no escurecimento do p6 ou do material de
parede, (TONON, BRABET e HUBINGER 2009). A mudanga na cromaticidade da amostra,
apos a secagem, pode indicar degradacdo de pigmentos. Ainda que os alimentos em po sejam
comprovadamente saudaveis, se 0 aspecto visual ndo for atraente, pode perder a aceitacdo dos
consumidores (JAFARI, GHALENOEI e DEHNAD, 2017).

1.3.1 Otimizacéo

A otimizacdo estatistica advém de uma necessidade de minimizar custos e tempo de
implementagcdo dos experimentos ao passo que maximiza rendimentos, produtividade e
gualidade (MONTGOMERY, 2003). Consiste, inicialmente, de um planejamento experimental,
de modo que, todo o espaco amostral seja explorado com um menor nimero possivel de ensaios
e, a partir de entdo, ajustar um modelo de regressdo o qual pode ser ajustado por meio de
programas estatisticos e representado por Metodologia de Superficie de Resposta (MSR). Esta
é uma ferramenta matematica e estatistica, em que os resultados experimentais, sao frutos da
variacdo simultdnea de combinagBes entre os niveis dos fatores que influenciam nas
propriedades do processo indicando uma regido 6tima (RODRIGUES e IEMMA, 2005). A

MSR exige que o experimento seja conduzido em um delineamento especifico como o
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Delineamento Composto Central (DCC), Delineamento Composto Central Rotacional (DCCR)
e 0 Delineamento de Box e Behnken (DBB).

O DCC é composto por dois elementos, o fatorial e os pontos centrais, 0 DCCR requer

ao menos cinco niveis para cada fator, pontos axiais a uma distancia a = V2 (k =
numero de fatores) do centro, com rotacionalidade e ortogonalidade. O DBB é um modelo
quadrético independente, em que as combinacGes de fatores, sdo 0s pontos médios das arestas
das faces do espaco experimental e a propriedade da rotacionalidade requer trés niveis para
cada fator (MONDIM, 2014).

Na &rea de encapsulamento de alimentos, a MSR tem sido amplamente aplicada. Como
exemplo, Getachew e Chun (2016) determinaram os parametros mais importantes que afetam
a eficiéncia de encapsulamento do sabor de 6leo de café. Botrel et al., (2012), encontraram
combinacbes entre temperatura e vazdo de alimentacdo do ar de secagem para 0
encapsulamento de 6leo de orégano. Ko et al. (2015) identificaram a formulacdo otimizada para
melhorar a eficiéncia no encapsulamento de carcuma.

A metodologia de superficie de resposta gera 0 maior conhecimento sobre a natureza do
fendmeno a partir de dados estatisticos otimizados gerando modelos com menor residuo como
consequéncia de um nimero reduzido de ensaios (RODRIGUES e IEMMA, 2005).

No que se refere a selecdo das variaveis de entrada que fardo parte do modelo ajustado,
pode-se dizer que é uma etapa extremamente importante e a0 mesmo tempo complexa, pois a
medida que uma variavel sai do modelo ocorre variacGes no ajuste da regressao, por haver
correlacdo entre elas. Por isso, métodos foram desenvolvidos para agrupar o melhor
subconjunto de variaveis, que sdo montados sequencialmente com a remocgdo de alguma
variavel ao modelo sendo o efeito comparado estatisticamente pelo teste F. (MONTGOMERY,
2003).

Segundo Silveira, Lopes e Rosa, (2017), um determinado ponto da superficie de resposta
pode se apresentar longe do ponto 6timo, assim, a superficie apresentard uma curva ténue,
porém ha relatos de que o polindmio de segunda ordem (Equacdo 1) possa representar
significativamente os fenémenos observados.

Y =Bo+ X5 BiXi + X1 BuX?i + i BiXi X BijXiX; + € 1)

Em que Y ¢ a variavel dependente, k a quantidade de varidveis independentes, B os

coeficientes estimados, X os parametros e € o termo de erro associado.
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1.4 Funcao de Hubbert

Independentemente do Estudo de Superficies de Resposta, h4 casos em que a regresséo
linear ndo se aplica, por isso, outros tipos de regressdes podem ser empregados, como a funcéo
de Hubbert. Esta funcdo, também conhecida como funcéo logistica, € definida como uma
aproximacao de taxa de producdo para um recurso durante o periodo de tempo e geralmente é
confundida com a distribuicdo normal por apresentar um pico. A funcdo de Hubbert foi
introduzida por Marion King Hubbert em 1956 estudando o campo da geologia do petréleo
prevendo que os suprimentos de petroleo ndo eram infinitos, mostrado pelo decaimento da

curva. (Jean Laherrere, 1997; Bardi e Leigh Yaxley, 2005). A fun¢do de Hubbert é dada pela

equacéo 2.
)
44e" W
Y=Y+ X—%X¢ 2
1+e Cw )

Sendo y,= taxa de crescimento, x. = valores minimos, w = valores maximos, A =

quantidade (JEAN LAHERRERE, 1997; BARDI e LEIGH YAXLEY, 2005).



18

Il OBJETIVO

2.1 Objetivo geral
Otimizar o encapsulamento da polpa de acai com o isolado proteico do soro de leite em

secagem por spray dryer.

2.2 Objetivos especificos
Verificar o efeito do tempo da analise em Oh e 24h e o efeito coadjuvante da carragena
sobre as proteinas do soro de leite na polpa de acai para melhor adequar os teores de sélidos

soluveis (SS), condicdes pH e cor aplicaveis ao encapsulamento.

Verificar a estabilidade da emulsdo proteica de acai, por meio da adi¢do de carragena
em diferentes teores, sobre o didmetro das microcapsulas em funcdo do tempo de captura das

imagens.

Otimizar a condic¢do de secagem por atomizacdo em spray dryer por meio da variagao
da temperatura de entrada, vazdes do ar de secagem e a vazdo do ar comprimido com relacéo as
propriedades tecnoldgicas do p6 formado: rendimento teor de agua, atividade de agua, residuo
mineral fixo, proteinas, antocianinas, flavonoides, densidade, solubilidade, higroscopicidade e

cor.
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Il MATERIAL E METODOS

3.1 Local do experimento

O experimento foi realizado no Centro de Desenvolvimento e Difusdo de Tecnologias

(CEDETEC) da Universidade Estadual do Sudoeste da Bahia — Campus Itapetinga.
3.2 Matéria prima

A polpa de acai foi adquirida de uma unidade produtora do municipio de Itoror6-BA
que cultiva acai organico. O acai chega a unidade produtora em caixas plasticas, onde passa por
uma pré-selecdo tirando os frutos visivelmente estragados, galhos, folhas, as sujidades mais
grosseiras. Depois sdo lavados com agua clorada e levados para a mesa de processamento,
nessa mesa faz-se outra selecdo, para garantir a pureza dos frutos e entdo € levada a
despolpadeira onde é feita a separacdo entre massa (polpa de acai) e residuo (casaca e caroco).
A polpa € entdo homogeneizada, embalada e armazenada em temperaturas de -18°C. A polpa
congelada foi enviada ao CEDETEC e mantida em freezer horizontal a -18°C £ 2°C, por cerca
de 30 dias.

No momento do uso ela foi descongelada e filtrada por presséo positiva em filtro de
tecido vual, com a finalidade de separar particulas em suspensdo (facilitando a passagem pelo
bico atomizador). Este método foi escolhido apés testes preliminares de métodos de filtracdo:
a vécuo, por gravidade, com filtro de papel e com tecido vual e Oxford, onde se verificou o
maior teor de antocianinas e flavonoides no filtrado com o uso do vual.

3.3 Avaliacdo do uso da carragena

Foi realizado outro ensaio preliminar para verificar a contribuicdo da carragena a fim de
melhorar as propriedades da composi¢do da emulsdo a ser atomizada em spray dryer. A
carragena foi misturada em diferentes proporcdes (2%; 3%; 4%; 5%) ao whey protein e ao
filtrado de acai obtendo-se cinco tratamentos T1, T2, T3, T4 e T5, sendo T1 a testemunha, ou
seja, tratamento sem adicdo de carragena. Em todos os tratamentos foi mantido o percentual de
material de parede de 25%.

3.4 Formacéao da emulséo

A formacdo da emulséo foi realizada por meio da homogeneizagdo dos tratamentos em
um dispersor, do tipo rotor-estator de alto desempenho (modelo T18 digital ULTRA-
TURRAX) na velocidade de 14000 rpm por 10 minutos.

As emulsdes obtidas foram submetidas a analise de sélidos soluveis, pH, cor e tamanho

e distribuicdo de particulas, conforme metodologias descritas nos itens seguintes.
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3.5 Solidos Solaveis (SS), pH e cor da emulséo
As medicOes de SS, pH e cor foram realizadas no tempo de Oh, que corresponde a anélise

feita logo apds o término da homogeneizacdo e apos 24h.

A determinacdo do teor de SS totais dos tratamentos foi realizada por meio da
refratometria em Refratdmetro de bancada (DSA E-Scan), com escala graduada em °Brix a
20°C.

A medida do pH foi realizada em pH-metro digital (modelo Akso) por leitura direta

imergindo um eletrodo nas amostras (AOAC, 2016).

3.6 Determinacéo instrumental dos parametros de cor

A cor foi determinada pelo sistema Hunter Lab em colorimetro Colorquest XE
(HunterLab, Sunset Hills Reston, VA, EUA), iluminante D65 e observador 10°, com reflexao
inclusa calibrado a cada batelada de medicdes, conforme solicitado pelo software do préprio
instrumento. Foram obtidos os parametros de cor Lab, referentes a luminosidade, cromaticidade
e 0 angulo do tom a partir dos parametros a e b, em que foram calculadas as coordenadas

cilindricas C* e h°® de acordo com as equacdes 3 e 4.

C* = (a? + b?)1/? 3)
h® = arctan (Z) 4)

Onde C* define o croma ou a cromaticidade e h° representa o angulo de tom.

3.7 Tamanho e distribuicao das particulas
O tamanho e distribuicdo das particulas dos tratamentos foram observados em
microscopio Optico tomando-se uma aliquota em ldmina coberta por uma laminula e medido

tomando como referéncia uma lamina graduada em micrémetros.

Com o auxilio de uma cémera digital (MEKEY SCMOS mini USB2.0
SCMOS00350KPA) acoplada ao microscopio optico binocular foram obtidas as imagens em 5
tempos, imediatamente apos a homogeneizacdo (Oh) e apds 1, 2, 3 e 24 horas, de forma a
verificar a estabilidade das particulas a partir da variagdo dos didmetros e sua distribui¢cdo. Com
auxilio do software ImageView versdo x64,3.7.10121.20171030 os dados foram coletados
numa a ampliacdo microscépica de 40X, calibrados e convertidos de pixels para um com uma

lamina de calibracdo de 2,0 mm gerando imagens de 914,28 um por 685,71 um.



21

3.8 Secagem em spray dryer

A secagem por atomizacéo foi realizada em um secador em escala piloto com sistema
de atomizacdo por orificio mini spray dryer (MSD 3.0, LabMag, Ribeirdo Preto, Brasil) cujo
diametro do bico injetor foi de 1,2 mm. Este secador trabalha em fluxo concorrente sendo os
fluxos ascendentes. As amostras foram alimentadas no atomizador por bomba peristéltica e 0s
pos-obtidos foram acondicionados em sacos de polietileno e mantidos na auséncia de luz
envoltos em papel aluminio.

Foram realizados experimentos preliminares a fim obter os limites inferiores e
superiores de temperatura, vazdo do ar de secagem e do ar comprimido. Com base nos
resultados destes experimentos foram elaborados dezenove tratamentos em um Delineamento
de Composto Central Rotacional (DCCR) mantendo constante a taxa de alimentacdo em
1,667x10° m3/s, a pressdo de ar comprimido em 0,6 MPa e variando a temperatura do ar de
entrada, a vazdo do ar de secagem e a vazao de ar comprimido, nas faixas de 150 a 180°C;
2,5x107% a 3,3x10™° m?¥s e 3,3x10"* a 0,001m3/s respectivamente. Os dados foram analisados
com auxilio do software estatistico Statystical Analysis System (SAS)® Studenty.

As Tabelas 2 e 3 mostram o planejamento experimental, com os niveis dos fatores

codificados e decodificados e a matriz do experimento fatorial incompleto 3°.

Tabela 2 — Variaveis independentes codificadas
Niveis codificados

-1,68 -1 0 +1 +1,68
Variavel
Variaveis decodificados
X1 Temperatura de entrada (°C) 150 157,5 165 172,5 180

X2 Fluxo do ar de secagem (m?3/s) 0,000027 0,000031 0,000029 0,000031 0,000033

X3 Fluxo do ar comprimido (m3/s) 0,00033 0,00046  0,00058 0,00071  0,00083

Fonte: dados da pesquisa.



Tabela 3 — Matriz do planejamento fatorial
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Variaveis Codificadas

Variaveis decodificadas

Temperatura Ar de Ar
secagem  comprimido
Trat  Ensaio X1 X2 X3 °C ms/s ms/s

A 1 -1 -1 -1 157,5 0,000027 0,00046
B 2 -1 -1 1 157,5 0,000027 0,00071
C 3 -1 1 -1 157,5 0,000031 0,00046
D 4 -1 1 1 157,5 0,000031 0,00071
E 5 1 -1 -1 172,5 0,000027 0,00046
F 6 1 -1 1 172,5 0,000027 0,00071
G 7 1 1 -1 172,5 0,000031 0,00046
H 8 1 1 1 172,5 0,000031 0,00071
I 9 -1,68 0 0 150 0,000029 0,00058
J 10 1,68 0 0 180 0,000029 0,00058
K 11 0 -1,68 0 165 0,000025 0,00058
L 12 0 1,68 0 165 0,000033 0,00058
M 13 0 0 -1,68 165 0,000029 0,00083
N 14 0 0 1,68 165 0,000029 0,00033
0 15 0 0 0 165 0,000029 0,00058
O 16 0 0 0 165 0,000029 0,00058
0 17 0 0 0 165 0,000029 0,00058
0 18 0 0 0 165 0,000029 0,00058
0 19 0 0 0 165 0,000029 0,00058

Fonte: dados da pesquisa.
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3.9 Andlises fisicas, fisico-quimicas e quimicas do p6 da polpa de acai encapsulado
O acai micro encapsulado foi avaliado em relacdo ao rendimento, teor de agua, atividade
de agua (Aw), residuo mineral fixo, densidade, solubilidade, higroscopicidade, cor, proteina,

antocianinas e flavonoides. Todas as analises foram realizadas em triplicata.

3.9.1 Rendimento
O rendimento foi calculado em percentual entre a massa total do pé recolhido ao fim da

secagem e o0 volume inicial da emulséo.

3.9.2 Teor de agua
A determinacdo do teor de &gua foi realizada pelo método de secagem direta em estufa
a 105° C, até obtencdo de peso constante (AOAC, 2016).

3.9.3 Atividade de agua (Aw)
A atividade de agua, foi medida por meio de leitura direta da amostra a 25°C em um
aparelho determinador de atividade de agua (AquaLab 4TE), que utiliza o0 método “chilling

mirror”.

3.9.4 Residuo mineral fixo
A determinacdo do residuo mineral fixo foi realizada por incineracdo da amostra em
mufla a 550°C. O percentual de cinzas foi calculado pela diferenca entre a massa do residuo e

a massa inicial da amostra, multiplicado por 100 (AOAC, 2016).

3.9.5 Proteina bruta
O teor de proteina bruta foi determinado pelo método de Kjeldahl, segundo a
metodologia da AOAC n° 920.87 (2016), sendo oresultado obtido multiplicando-se o nitrogénio

total pelo fator correspondente de nitrogénio proteico 6,25 (%N x 6,25).

3.9.6 Antocianinas e flavonoides
Antocianinas e flavonoides foram quantificadas segundo o método descrito por Francis
(1982) e Fuleki e Francis (1968). Tomou-se 1 g de amostra em becker envolto em papel
aluminio com 30 mL de solucdo extratora de etanol 95% + HCI 1,5 N (85:15). As amostras
foram homogeneizadas no ultraturrax a 4.500rpm por dois minutos e transferida para um baléo
volumétrico de 50 mL, também envolto em papel aluminio, sendo o volume completado com
solucdo extratora. As amostras foram mantidas sob refrigeracdo em torno de 5°C por 16 h, apos

este tempo foi feita a leitura da absorvancia em espectrofotdmetro UV-visivel no comprimento
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de onda de 535 nm para antocianinas e 374 nm para os flavonoides, os resultados foram

expressos em mg.100 g de polpa.

3.9.7 Densidade Aparente
A densidade aparente foi medida adicionando 2g do p6 em uma proveta de 10 mL e
agitada suavemente em um agitador vortex por 1 minuto. O valor da densidade aparente em
g/mL foi determinado pela razéo entre a massa do po e o volume ocupado apdés a agitacdo (KHA
etal., 2014).

3.9.8 Solubilidade
A solubilidade foi determinada adicionando 0,5 g de amostra em 50 mL de &gua
destilada, sob agitacdo magnética a 1.000 rpm, por 5 minutos seguida de centrifugacdo a 4.500
rpm, por 5 minutos. Uma aliquota de 12,5 mL foi transferida para placa de petri e levada a
estufa a 105 °C por 5h. A solubilidade foi calculada pela razdo entre a massa seca do
sobrenadante e a massa total do p6 (CANO-CHAUCA et al., 2005).

3.9.9 Higroscopicidade
A higroscopicidade foi determinada pesando-se em balanca analitica 1g de cada amostra
em um recipiente hermético contendo solucéo saturada de NaCl (umidade relativa de 75,29%)
a 25°C. Apos o periodo de sete dias, as amostras foram novamente pesadas em balanca analitica
e a higroscopicidade foi expressa em gramas de umidade adsorvida por 100 g de massa seca da
amostra (g/100g) (CAI; CORKE, 2000).

3.10 Andlises estatisticas

Um esquema fatorial 2x5 em que testou-se a significancia da interacdo entre o teor de
carragena em 5 niveis (0%, 2%, 3%, 4% e 5%) e tempo em dois niveis (Oh e 24h) por meio de
analise de variancia (ANOVA) e obteve-se os modelos de regressdo utilizando o programa
estatistico Statystical Analysis System (SAS)® Studenty.

Os didmetros meédios das bolhas foram coletados e avaliados segundo varias equagdes
de regressao envolvendo curvas com pico sendo que a equagao de Hubbert foi a que apresentou
os melhores resultados usando para isso o software OriginLab 2017 com o qual também se

obteve as superficies de resposta e demais graficos.
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IV  RESULTADOS E DISCUSSOES

4.1 Efeito da adicéo de carragena

4.1.1 Determinacgo de SS

A interacdo entre o teor de carragena e o tempo da analise foi ndo significativo (P>0,05)
para descrever a variacdo no teor de SS. Em vista disso, se fez necessario avaliar a acdo os dois
fatores sob SS separadamente. Para o parametro teor de carragena o ajuste apresentou R2 de
0,46 e o tempo da analise foi ndo significativo (P>0,05) para indicar alteracGes no teor de SS
como pode ser observado na Tabela 1 do Anexo 1. No entanto ndo foi possivel um bom ajuste
de um modelo polinomial que explicasse as possiveis varia¢des apresentadas.

O teor de SS variou numericamente entre 28 e 30 °Brix, 0s quais estdo de acordo com
os valores encontrados nos trabalhos de encapsulamento de alimentos realizados Jafari,
Ghalenoei, e Dehnad (2017) relatando que indices semelhantes a estes podem gerar um material
em p6 com rendimento em torno de 25%, densidade minima de 0,747g/cm3, alta solubilidade e
aponta que o aumento da concentracdo de solidos pode ser prejudicial ao aprisionamento de
compostos. Muzaffar, et al., (2016) encontraram melhores resultados de rendimento do p6 com
o0 teor do material encapsulante acima de 20%. Ou seja, neste5 intervalo de concentragédo de

solidos soluveis na mistura € possivel melhorar a solubilidade em agua e densidade.

4.1.2 Determinacgdo do pH

A interacdo entre o teor de carragena com o tempo da analise mostrou-se nao
significativa (P > 0,05) para verificar a variagcdo de pH, como mostra a Tabela 2 do anexo 1.

Ambos os fatores separadamente mostraram-se significativos (P<0,05) para alterar pH
porém teor de carragena apresentou Rz de 0,22 e tempo para analise apresentou Rz de 0,25, ou
seja, ndo foi possivel ajustar equagdes para descrever a variacdo de pH em funcéo do teor de
carragena e do tempo.

Na faixa de pH encontrada (5,55 a 5,80) essa faixa de pH é distante do ponto isoelétrico
das proteinas do soro e pode dificultar os desdobramentos. As proteinas do soro de leite, quando
estdo afastadas do seu ponto isoelétrico (Pl = pH 4,6), apresentam uma estrutura tetramerizada,
(FENNEMA, DAMODARAN, e PARK, 2010) e de acordo com Stone e Nickerson, (2012)
nessas condicdes a interacdo carragena-proteina forma complexos estabilizado por forgas
eletrostaticas, de Van der Waals, interacdes hidrofdbicas, ligacdes de hidrogénio e de dissulfeto

com dissacarideos, consequentemente se tornam menos disponiveis ao desdobramento e
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aprisionamento de compostos durante a encapsulacdo. Ou seja, ndo foi possivel melhorar as
condicBes de pH, por meio da presenca ou concentracdo de carragena, a ponto de tornar as

proteinas do soro de leite mais susceptiveis ao encapsulamento de compostos.

4.1.3 Determinacgéo instrumental da cor

Os dados obtidos de luminosidade estdo apresentados na Tabela 4.

Tabela 4 — Luminosidade em fungéo do teor de carragena na mistura encapsulante
com o tempo da andlise.

Luminosidade

Teor de carragena (%) Oh 24h
0 40,62 26,61
2 76,81 35,73
3 58,65 26,00
4 40,97 27,01
5 39,93 27,01

Fonte: dados da pesquisa

De acordo com o teste F da analise de variancia com P<0,05 os fatores tempo da analise
e teor de carragena e a interacdo entre eles foram significativos, como mostra a Tabela 3 do
anexo 1. A luminosidade poderia ter sido alterada simultaneamente pelo tempo da analise nas
cinco concentracdes de carragena e pelo teor de carragena apenas com o tempo da andlise de
Oh, porém o fator de ajuste da equacdo foi de 0,15 mostrando que as alteracdes observadas
podem ter sido devido ao acaso.

Os dados das Tabelas 4 e da 5 no anexo 1 indicam que a luminosidade diminui com o
tempo da andlise e com o teor de carragena, o que pode ser explicado pela oxidacao de espécies
reativas contidas nelas (ARAUJO, 2006), nesse caso, é possivel que seja pela oxidacio das
antocianinas presentes no acai que também sdo responsaveis pela sua coloracdo original.

A avaliacdo do tempo da andlise de 24h em funcdo do teor de carragena mostrou que
ndo houve alteragdes na luminosidade, mas no tempo de Oh a luminosidade variou em funcao
do teor de carragena. Essa variacédo foi representada por um modelo quadréatico cujo R2 foi de
0,96 (Eq 5) e pela Figura 3 onde mostra o efeito da concentracdo de carragena no tempo Oh

sobre a luminosidade
L = 40,041 + 2,580Car — 0,772Car? 5)

Sendo L o luminosidade da cor e Car o teor de carragena em percentual.



27

44

42 4

w N
® o
1 1

&

Luminosidade

W
(o)}
1

34 -

32 T 1 1

0 2 4 6
%Carragena

Figura 3 - Efeito do teor de carragena no tempo Oh sobre a luminosidade na mistura
encapsulante.

Fonte: dados da pesquisa

Vé-se que a luminosidade diminui com a adi¢do de carragena na mistura. Ou seja, assim,
como mostram os coeficientes da equacdo gerada, 0 aumento gradativo no teor de carragena
escurece as amostras.

Os dados obtidos da cromaticidade estdo apresentados na Tabela 5.

Tabela 5 — Cromaticidade em funcdo do teor de carragena na mistura encapsulante em
diferentes tempos da analise.

Cromaticidade

Teor de carragena (%) Oh 24h
0 09,94 07,62
2 09,82 07,82
3 08,98 06,52
4 09,33 07,50
5 06,78 08,27

Fonte: dados da pesquisa
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O teste F da analise de variancia foi significativo com P<0,05 para os fatores tempo da
andlise e teor de carragena e a interacdo entre eles, como mostra a Tabela 6 do anexo 1. A
cromaticidade poderia ter sido alterada simultaneamente pelo tempo da analise nas cinco
concentracdes de carragena e pelo teor de carragena com o tempo da andlise, que estdo

apresentados nas Tabelas 7 e 8 respectivamente do anexo 1.

Os dados das Tabelas 6 e 7 indicam que a cromaticidade diminui com o tempo da anélise
nas cinco concentracdes de carragena e a Tabela 8 mostra que tanto tempo de Oh quanto com
24h houveram diferencas significativas com P<0,05 em relacdo as concentragdes de carragena.
Tais diferencas foram representadas por equacao de grau 3 com Rz de 0,90 e R2 de 0,87 (Eq 6
e 7) e em graficos da Figura 4 que mostram o efeito da concentracao de carragena no tempo da

analise de Oh e 24h sobre a cromaticidade.
Con, = 9,967 — 1,0229Car + 0,6166Car? — 0,1069Car? (6)

Cyan = 7,6797 + 0,9856Car — 0,7055Car? + 0,1071Car3 (7
Sendo C,;, a cromaticidade da cor no tempo da analise de Oh, C,,, a cromaticidade no

tempo de 24h e Car o teor de carragena em percentual.
10,5

— Sem repouso Oh
10,0 4 — Repouso de 24h

9.5 4

9.0 4

85 4

8,0 1

Cromaticidade

7.5 4

7.0 1

6.5 T T T

%Carragena
Figura 4 - Efeito do teor de carragena com o tempo da anélise sobre a cromaticidade

na mistura encapsulante.
Fonte: dados da pesquisa
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Vé-se que a cromaticidade inicial € menor no tempo da anélise de 24h e que na
concentra¢do maxima de carragena a cromaticidade é menor no tempo Oh e maior em 24h. Ou
seja, aumento gradativo no teor de carragena reduz a cromaticidade imediatamente apos a
homogeneizacdo tempo da analise de Oh.

Os dados obtidos do h° estédo apresentados na Tabela 6.

Tabela 6 — h° da cor em funcdo do teor de carragena na mistura encapsulante com o
tempo da analise.

ho
Teor de carragena (%) Oh 24h
0 0,61 0,58
2 0,62 0,55
3 0,68 0,59
4 0,76 0,58
5 0,65 0,73

Fonte: dados da pesquisa

De acordo com o teste F da analise de variancia com P<0,05 os dois fatores em estudo
tempo da analise e teor de carragena e a interacdo entre eles foram significativos, como mostra
a Tabela 9 do anexo 1, ou seja, foi alterada simultaneamente pelo tempo da analise nas cinco
concentracdes de carragena e pelo teor de carragena com o tempo da analise de 24h, que pode
ser observado nas Tabelas 10 e 11 respectivamente do anexo 1, onde mostram que o h® diferiu
significativamente pelo teste F da anova com P<0,05 em relacdo ao tempo da analise em cada
uma das cinco concentracfes de carragena e que tanto no tempo da anélise de Oh quanto em
24h houveram diferencas significativas em relacdo as concentracdes de carragena

Tais diferengas foram representadas por equacao de grau 3 com R2 de 0,93 e R2 de 0,81
(Eq 8 e 9) e em gréficos na Figura 5 que mostram o efeito da concentracdo de carragena no
tempo da analise de Oh e 24h sobre o h°.

Hoyp, = 0,6124 — 0,1585Car + 0,107Car? — 0,0148Car3 (8)

Hy4p = 0,5765 + 0,0271Car — 0,0286Car? + 0,0058Car3 (9)
Sendo Yy, 0 h° no tempo da analise de Oh , Yy,4, 0 h° tempo da anélise de 24h e Car

o teor de carragena em percentual.
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Figura 5 - Efeito do teor de carragena tempo da analise sobre 0 h° na mistura

encapsulante.
Fonte: dados da pesquisa

Vé-se que 0 h° no tempo da analise de Oh apresenta tendéncia ao aumento com aumento
da concentracdo de carragena. Apés 24h o0 aumento da concentracdo leva ao aumento no valor
do angulo H.

Obteve-se valores de luminosidade minimos que variaram em torno de 40 e 26 no tempo
da analise Oh e 24h respectivamente, a cromaticidade minima e maxima variou entre 6,5 e 9,9
e os valores do angulo H variaram entre 0,61 a 0,76 demarcando a cor dos tratamentos em Oh e
24h na regido avermelhada com luminosidade e saturagdo baixas. E possivel que essa coloracio
muito clara tenha forte influéncia dos materiais encapsulantes, que costumam ser brancos
(TONON, BRABET e HUBINGER, 2009) e da incorporacao de ar, que facilita o espalhamento
da luz e pode ter alterado os dados de cor obtidos (ZILIO, 2009; CARNEIRO, 2011).
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4.2 Tamanho e distribuicao das particulas
Observou-se, apds a homogeneizacdo da emulsdo, a presenca de bolhas em todos os
tratamentos que podem ser observados nas imagens da Figura 6.
Oh 1h 2h 3h 24h

Figura 6 — Bolhas presentes ap6s a homogeneizagdo no tratamentos com e sem adicéo de
carragena em diferentes tempos de captura das imagens com ampliagdo de 40X.

Legenda: T1=0% carragena, T2=1% de carragena, T3= 3% de carragena, T4= 4% de carragena e T5= 5% de
carragena.

Fonte: dados da pesquisa.

Observou-se em todos os tratamentos que imediatamente apos a homogeneizagdo ha
inimeras bolhas e, a medida que o tempo passa elas crescem e movimentam-se. Dessa maneira
com 1h, o nimero de gotas menores diminui e comeca a surgir gotas maiores, € em menor
quantidade.

Esse comportamento continua até 3h e parece finalizar apds 24h permanecendo apenas
algumas gotas de didmetros menores. Os tratamentos T4 e T5 apresentaram menor quantidade
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de gotas desde o primeiro tempo, e ndo apresentaram crescimento elevado em comparagéo com
0s outros.

Vé-se que as bolhas dos tratamentos que contem carragena em concentracfes crescentes
ndo apresentaram estabilidade, como pode ser observado pelos seus desaparecimentos em todos
os tratamentos. Isso se d&, possivelmente, por haver formacdo de interagdes complexas entre as
proteinas do soro de leite e a carragena que diminuem a capacidade das proteinas de formarem
filmes e uma pelicula que envolve e estabiliza as bolhas como indicado por Stone e Nickerson,
(2012). Além disso, Zheng, et al., (2018) mostraram que a associa¢do da carragena com proteina
tornou géis proteicos mais firmes, por tornar as proteinas do soro de leite mais resistente ao
desdobramento, o que pode ser prejudicial ao uso da emulsédo em questdo como encapsulante.

A movimentacdo e modificacOes observadas nas gotas podem ter ocorrido por trés
outros motivos complementares que ocorrem simultaneamente, 0 movimento Browniano, a
maturacdo de Ostwald (FRANZOL e REZENDE, 2015) e a coalescéncia, que sdo comuns em
sistemas termodinamicamente instaveis devido as repulsdes eletrostaticas entre os constituintes
das dispersdes (FENNEMA, DAMODARAN e PARK, 2010) e caracterizam-se pelo
rompimento do fino filme que recobre gotas proximas forcando a unido entre elas e pela
dissolucdo do material de dentro no material de fora fazendo com que a presséo interna aumente
e cause o crescimento de algumas particulas em funcdo do desaparecimento de outras
(FRANZOL e REZENDE, 2015).

As bolhas apresentaram valores maximos em torno de 645,09um; 711,38um; 642,93um;
638,55um; e 232,78um e minimos 69,75um; 48,65um; 62,87um; 111,96pm; e 70,41um para
os tratamentos T1, T2, T3, T4 e T5, respectivamente. Contudo, houve varia¢des no didmetro
em relacdo ao tempo de captura das imagens com o teor de carragena. No ajuste de curvas por
regressao, a equacdo de Hubbert foi a que apresentou os melhores resultados.

A Tabela 7 mostra as 5 equacdes obtidas da relacéo entre o tempo e o teor de carragena

na mistura encapsulante. As curvas referentes sdéo mostradas na Figura 7.
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Tabela 7 — Equacdes de Hubbert obtidas, por analise de regressdo, relacionando o tempo de
captura das imagens, com o diametro médio das gotas nos tratamentos

Relacéo
Percentual de
Tratamento carragena Equacéo R?
X
T1 0 Dm =192 + ‘1}?32 0,93 (10)
&
T2 2 Dm = 25008—,5_2,3 0,98 (1)
1+ Ci81)
Dm
x—2,8
T3 3 252411 ) 0,98 (12)
=—-113 + =28
14+e C11)
xX—2
2348¢ 04
T4 4 Dm =101+——+ 0,97 (13)
1+ e (o2
-2,4
1068¢ 055
T5 5 m= — = 0,96 (14)
1+e 09
X: Tempo (h).
Dm: Diametro médio
Fonte: dados da pesquisa
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Figura 7 — Relacdo entre o didmetro e o tempo da captura de microcapsulas de agai
com diferentes relacOes proteina do leite/carragena
Legenda: T1=0% carragena, T2=1% de carragena, T3= 3% de carragena, T4= 4% de carragena e T5= 5% de

carragena.
Fonte: dados da pesquisa



34

A medida que o teor de carragena aumenta, ha uma tendéncia a diminuicéo no tamanho
das gotas, com excec¢do do tratamento T4 (com 4% de carragena). O tratamento T5 (5%),
apresenta um comportamento mais estavel, com didmetros menores.

Com o passar do tempo, o diametro das capsulas aumenta até atingir um pico e depois
comeca a diminuir. Embora ndo tenhamos encontrado na literatura referéncias para comparar
este efeito, ele possivelmente se da pela incorporacéo inicial de ar que, ao sair do produto, acaba
por forcar a unido de capsulas que, a posteriori, se separam novamente, quica por acdo de forcas
eletrostaticas. Também se observou que 0 aumento na quantidade de proteina retardou o tempo
do pico e diminuiu o seu valor.

Pelais (2007), observou que o diametro médio das goticulas de 6leo de polpa de acai
aumentou devido ao alto teor proteico e lipidico. Segundo este autor o acai forma uma emulséo
estavel apds o despolpamento com pouca repulsdo eletrostatica entre goticulas em razédo da
presenca de fosfolipideos e proteinas que sdo adsorvidos na interface e déo a estabilidade
necessaria a essa emulsdo. Logo a presenca de proteina na polpa de acai pode ter funcéo
encapsulante e ndo ter funcdo estabilizante e a adi¢do de diferentes teores de carragena nédo
contribui para manter a estabilidade das microcapsulas o que foi verificado por meio das
variacdes observadas nos diametros em fungdo dos tempos de captura das imagens. Logo,
recomenda-se 0 uso do tratamento que ndo contém carragena para ser aplicado ao

encapsulamento da polpa de acai.

4.3 Caracterizacdo do p6 da polpa de acai encapsulado

De acordo com os resultados das analises de variancia, mostrada nas Tabelas 1 e 2 do
anexo 2, a variacdo do residuo mineral fixo e da concentracdo de proteina respectivamente
mostraram-se ndo significativos (P> 0,05), assim como todas as interagOes testadas para a
caracterizacdo dos poOs obtidos. Portanto, modelos polinomiais foram ajustados apenas ao
rendimento, teor de &gua, Aw, antocianinas, flavonodides, densidade, solubilidade,
higroscopicidade e cor.

Percebe-se que tanto o residuo mineral fixo quanto o teor de proteina ndo sofrem
alteracbes em todos os tratamentos, pois ambos sdo parte da constituicdo quimica dos
compostos envolvidos no processo e ndo se alteram com as condig¢des de secagem aplicados.
Tais componentes, dependem de novas concentragoes, tipos de encapsulante, temperaturas
extremamente altas ou condic¢des extremas de pH a ponto de exporem o residuo mineral fixo e
os aminoacidos e alterd-los (FENNEMA, DAMODARAN e PARK, 2010), como parte do das
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temperaturas de entrada, vazdes do ar de secagem e do ar comprimido ou outras variaveis ndo

mencionados.

4.3.1 Rendimento
As interacOes entre a temperatura de entrada (X1), vazéo do ar de secagem (X2) e vazéo
do ar comprimido (X3) mostraram-se ndo significativas (P>0,05) na analise de rendimento

como mostram a Tabela 3 do anexo 2.

O rendimento do pd6 encapsulado foi significativamente (P<0,05) afetado pela
temperatura de entrada e pela vazdo do ar comprimido tendo sido ajustada uma equacgéo
polinomial de segunda ordem com R2 de 0,97 (Eq. 14). Foram obtidos p6s com rendimento

variando entre 10% a 45% sendo mais adequado o rendimento maior.
R = 18,964 — 3,891Te — 3,639Vp + 3,448Te? (15)

Sendo R rendimento em percentual, Te a temperatura de entrada em graus Celsius e Vy

a vazdo do ar comprimido em metros cubicos por segundo.

O rendimento na microencapsulacdo é uma variavel de uso frequente na avaliacao da
eficiéncia e dos custos do processo, sendo esperadas percentagens superiores a 50% para que

se possa considerar a microencapsulacao bem sucedida (MUZAFFAR et al., 2016).

No encapsulamento da polpa de acgai o rendimento maximo ficou abaixo do esperado,
mas pode ser alcangado na temperatura de entrada minima de 150°C e na vazdo méxima do ar

comprimido de 0,0008 m3/s como pode ser observado na Figura 8.
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Figura 8: Rendimento do p6 de polpa de agai com a temperatura e a vazdo de ar

comprimido no processo de secagem por atomizacao
Fonte: dados da pesquisa.

O maior rendimento foi apesentado por temperaturas mais baixas como mostram 0s
coeficientes -3,891 e + 3,448. Ja a vazdo do comprimido tem efeito linearmente negativo
prejudicando o rendimento do p6, mas a maior vazéo de 0,0008 m?/s foi a que apresentou maior
rendimento.

Foi mostrado por Keshani et al., (2015), que o rendimento pode diminuir com 0 aumento
da temperatura do ar de secagem, devido ao aquecimento das paredes de aco inoxidavel do
equipamento, o que favorece a deposicdo de particulas. Porém vé-se com o termo quadréatico
dessa equacdo que as temperaturas mais altas podem reverter a perda por deposicdo. E ar
comprimido percorre a camera a uma vazdo suficiente para arrastar as particulas desde o
alimentador até o cone de coleta, fazendo com que as particulas se espalhem mais facilmente
pela camera e se depositem nas paredes antes mesmo da secagem (KESHANI et al., 2015).
Embora os valores de rendimento tenham sido baixos em relagéo aos valores considerados
ideais, estes apresentaram equivaléncia com outros trabalhos que obtiveram valores entre 17%
e 35% usando maltodextrina como material de parede. (CHEGINI e GHOBADIAN, 2007,
JAFARI, GHALENOEI e DEHNAD, 2017). Estes autores tambem obtiveram uma relagéo

inversa com 0 aumento da temperatura do ar de secagem. Os valores de rendimento aqui
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encontrados foram superiores aos supracitados provavelmente devido ao uso da proteina do
soro de leite, pois ha relatos de que ela aumenta a recuperacao do pé devido a sua capacidade
de formar um filme vitreo em torno das goticulas e reduzir sua colisdo e consequentemente a
deposicdo de pd na parede do secador (KESHANI et al., 2015).

Vale ressaltar que estes rendimentos se referem a fabricacdo de p6 a partir de uma certa
quantidade de polpa e, embora tais valores sirvam de referéncia, a quantidade de po retido na
camara de secagem e em outras partes do secador é alta, em relacdo a quantidade de pé
fabricada. Portanto, em um processo industrial os rendimentos obtidos serdo, certamente,

maiores que os que foram aqui encontrados.

4.3.2 Teor de agua
As interacOes entre a temperatura de entrada (X1), vazao do ar de secagem (X2) e vazéo
do ar comprimido (X3) mostraram-se ndo significativas (P>0,05) na analise do teor de agua

como mostram a Tabela 4 do anexo 2.

O teor de agua do po variou entre 6% e 12% e foi significativamente (P<0,05) afetada
apenas pela vazéo do ar de secagem numa relacéo linear com R? de 0,91 (Eq. 16) fazendo com
gue 0 aumento dessa vazao reduza o teor de dgua do p6 em 1,145 vezes, alcancando o menor
teor com a menor vazdo de 2,5e-5 m3/s do ar de secagem como esta apresentada na Figura 9.
Ta=9,683 —1,145V, (16)

Sendo Ta o teor de &gua em percentual e V, a vazdo do ar de secagem em metros

cubicos por segundo.
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Figura 9. Variacdo do teor de 4gua do p6 da polpa de acai com a vazdo do ar de

secagem.
Fonte: dados da pesquisa

O teor de agua apresentou uma variacdo linear com a vazdo do ar de secagem.
Mostrando que o aumento da vazao do ar de secagem diminuiu o teor de &gua como mencionado
nos trabalhos de Andrea (2011) , Kha et al., (2014); Carvalho, Silva e Hubinger, (2014),
Fernandes, Borges e Botrel (2013) que obtiveram teores de umidade variando entre 0,2% e
6,5%. Estes autores justificam a reducdo do teor de agua pelo aumento da temperatura de
entrada, porém Balasubramani, Viswanathan e Vairamani, (2012)(Balasubramani,
Viswanathan e Vairamani, 2012)(Balasubramani, Viswanathan e VVairamani, 2012) observaram
que alteragdes no teor de &gua podem ocorrer independentemente da agdo dessa variavel. Logo,
0 aumento do fluxo do ar de secagem, pode melhorar as taxas de evaporacao e diminuir o teor
de &gua das particulas, por facilitar o transporte das moléculas de agua que ficariam retidas em
camadas mais internas (REZAUL, SHISHIR e CHEN, 2017).
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433 AW
As interagOes entre a temperatura de entrada (X1), vazéo do ar de secagem (X2) e vazéo
do ar comprimido (X3) mostraram-se ndo significativas (P>0,05) na analise de Aw como

mostram a Tabela 5 do anexo 2.

Aw do po variou entre 0,25 e 0,58 foi significativamente afetada pela temperatura de
entrada, pela vazdo do ar de secagem e pela vazao do ar comprimido (p<0,05) numa relacéo
linear com os trés parametros (Eg. 16) e R? de 0,88. Nota-se que a menor Aw foi alcangada pelo
menor valor da vazdo do ar comprimido de 0,0004m3/s e pelo maior valor da vazéo do ar de

secagem de 3,3e-5 m3/s que estar representados pelo grafico da Figura 10.

aw = 0,417 + 0,037Te — 0,087V, — 0,041V, 17)

Sendo aw a atividade de agua, Te a temperatura de entrada em graus Celsius, V, a

vazdo do ar de secagem e V a vazdo do ar comprimido ambas em metros cubicos por segundo.

. 00
. 02
R 0.4
== 06
i R
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aw

Figura 100 — Variagcdo da Aw com a vazéo do ar de secagem e do ar comprimido
Fonte: dados da pesquisa.
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Nota-se que 0 aumento na vazao do ar de secagem e do ar comprido séo as variaveis
que mais contribuem para a reducdo na atividade de agua, cujos coeficientes reduzem 0,087 e
0,041 vezes respectivamente. J& a temperatura apresentou menor coeficiente de variacéo, porém
com o efeito inverso pelo apresentado por SHEN e QUEK (2014), como sendo a principal
variavel na reducgdo da atividade de agua de astaxantina encapsulada com mistura de proteinas
do leite e fibra soltvel de milho.

Os valores de Aw encontrados nesse trabalho indicam que os produtos em po, estdo
imunes ao ataque microbioldgico, ndo devem ter aceleradas reacdes hidroliticas, de
escurecimento, de oxidagdo lipidica, de auto oxidacdo e deve ter reduzidas as atividades
enzimaticas (ROCHA et al., 2019).

4.3.4 Antocianinas e flavonoides.
A andlise de variancia para o teor de antocianinas no acai encapsulado, mostrou que as
interaces envolvendo a temperatura de entrada (X1X2 e X1Xs), foram ndo significativas
(P>0,05), ja a interacdo entre vazdo do ar de secagem e vazdo do ar comprimido (X2Xz3) foi

significativo com P<0,05 como mostra a Tabela 6 do anexo 2.

O teor de antocianinas do pé obtido foi significativamente influenciado (P<0,05) pelas
trés varidveis estudas, sendo quadratico os termos de temperatura de entrada e vazédo do ar
comprimido na equacdo de regressdo (Eq. 17) com Rz de 0,97 e na interacdo entre as vazdes
obteve-se os valores 6timos do teor de antocianinas em 0,0006 m3/s da vazdo do ar comprimido
e em 2,5e-5 m3/s da vazdo do ar de secagem representado no grafico da Figura 11.

Ant = 146,835 — 2,179Te — 5,182V, — 4,278Vy — 9,328V,5 — 16,6419Te? — 13,371VZ (18)

Sendo Ant o teor de antocianinas em mg.100g7%, Te a temperatura de entrada em graus
Celsius, V, a vazdo do ar de secagem, V a vazdo do ar comprimido e V,5 a interacdo entra as

vazOes do ar de secagem e comprimido ambas metros cubicos por segundo.
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Figura 11 - Variacdo do teor de antocianinas com a vazdo do ar de secagem e do ar
comprimido.
Fonte: dados da pesquisa.

A andlise de variancia para o teor de flavonoides no acai encapsulado, mostrou que a
temperatura de entrada e as interagdes (Xi, X1 X2 e X1Xs, X2X3), foram nédo significativas
(P>0,05) como mostra a Tabela 7 do anexo 2.

O teor de flavondides teve sua variacdo descrita apenas pelos termos quadraticos das
vazOes do ar de secagem e do ar comprimido na equacao de regressao (Eq. 18) ajustada com R2
de 0,87 representado no grafico da Figura 12, onde mostra que na interacdo entre as vazdes
obteve-se 0 6timo teor de flavondides nos seus valores médios de 0,0006 m?/s da vazéo do ar
comprimido e 2,9e-5 m?¥/s da vazao do ar de secagem.

Flav = 341,132 + 9,879V, + 5,956V — 47,433V — 55,355V (19)

Sendo Flav o teor de flavondides em mg.100g2, V, a vazdo do ar de secagem eV a

vazdo do ar comprimido ambas metros cubicos por segundo.
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Figura 12 - Variacdo do teor de flavondides com a vazdo do ar de secagem e do ar
comprimido
Fonte: dados da pesquisa.

Sendo que os valores maximos e minimos das antocianinas foram de 86mg.100g™,
170mg.100g e os de flavonoides foram de 164mg.100g™* e 420mg.100g™.

O aumento de temperatura teve efeito negativo sobre os teores de antocianinas e ndo
apresentou efeito sobre os teores de flavondides. No caso das antocianinas Tonon, Brabet e
Hubinger, (2009) ja haviam indicado em seu trabalho com suco de acai em pd, que a
sensibilidade desse pigmento combinada a alta temperatura agravou sua perda. Como podem
ser comprovados pelos termos lineares e quadraticos deste fator de — 2,179 e — 16,641. Ja a
respeito dos dois tipos de vazfes estudadas, ndo se encontrou trabalhos que fizessem referéncia
aos flavondides e a antocianinas, mas vé-se que o intercepto positivo da equagédo gerada, para
ambas as variaveis, indica que os indices desses bioativos no fluido de alimentagdo sdo
inicialmente alto e que ao longo do processo de pulverizagdo a antocianina altera negativamente

guiado pelos trés fatores em estudo e aos flavondides sdo alterados pela vazao do ar de secagem
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com coeficiente linear de 9,879 e quadréatico de — 47,433 indicando que o aumento dessa vazao
melhora os indices até certo ponto e cai a indices muito menores. E a vaz&o do ar comprimido
atua de modo analogo, porém a taxa de aumento € menor e de caimento € maior com coeficiente
linear de 5,956 e quadratico de — 55,355 respectivamente.

Os resultados aqui encontrados sugerem que com o uso da proteina do soro de leite
aliada a homogeneizacdo adequada, haja melhoria no aprisionamento e protegdo das
antocianinas e flavonoides mesmo com o aumento da temperatura do ar de entrada. Como foi
sugerido por Saenz et al., (2009) a interacdo entre 0s compostos bioativos e o material de
revestimento pode ser mais importante para proporcionar o melhor aproveitamento desses
compostos, do que as condigdes fisicas da secagem, embora estas sejam essenciais para garantir

a qualidade geral das microcapsulas formadas.

4.3.5 Densidade aparente
As interacOes e a vazdo do ar comprimido foram nao significativas com P<0,05 para

compor o modelo ajustado como mostra a Tabela 8 do anexo 2.

A densidade foi significativamente afetada pela temperatura de entrada e pela vazao do
ar comprimido (P<0,05) tendo sido ajustada uma equacéo polinomial de segunda ordem com
R2 de 0,98 (Eqg. 19). A Figura 13 mostra a superficie de resposta desta equacdo onde a maior
densidade foi apresentada pelos valores minimos de temperatura de 150°C e da vazdo do ar

comprimido em 0,004 m3/s.

Dens = 0,385 — 0,0029Te — 0,00493V, + 0,023V2 (20)

Sendo Dens a densidade em cm?/s, Te a temperatura de entrada em graus Celsius e Vg

a vazao do ar comprimido em metros cubicos por segundo.
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Figura 13 - Variacdo da densidade com a temperatura e a vazéo do ar comprimido
Fonte: dados da pesquisa.

A densidade variou entre 0,48g/ml e 0,35g/ml com o0 aumento da temperatura e da vazédo
do ar de comprimido da mesma maneira como foi reportado por Isabel e Oliveira, (2013), Kha
et al., (2014), Rezaul, Shishir e Chen, (2017).

A acdo da temperatura sobre a densidade tem a ver com a estrutura das particulas que
sdo formadas em diferentes temperaturas. Logo, capsulas mais densas sdo resultado de
temperaturas mais baixas que retardam a secagem e dificultam a liberacdo de moléculas de
agua. As capsulas menos densas séo resultantes de temperaturas mais altas que favorecem a
evaporacdo causando expansdo da gota durante a liberacdo das moléculas de &gua e cujas
dimensBes tornam-se fixas e as particulas mais porosas e fragmentadas. (FERNANDES,
BORGES e BOTREL, 2013). O ar comprimido atua aumentando a densidade em 0,023 vezes
ao quadrado tornando as particulas mais compactas, com menor penetracdo de oxigénio e

tornando o p6 mais apropriado ao armazenamento. Além disso, outras variaveis poderiam ter
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atuado nas variagdes da densidade do po, ja que esta é uma propriedade que depende da
composi¢do quimica, como teor de agua, carboidratos, proteinas, gorduras e residuo mineral
fixo (JAFARI, GHALENOEI e DEHNAD, 2017). Assim, deve-se tambem levar em
consideracdo a densidade do material de parede na compreensao global da densidade do pé

gerado.

4.3.6 Solubilidade
A anélise de variancia para o teor de solubilidade no agai encapsulado, mostrou que a
temperatura de entrada e as interagdes (X1, X1X2, X1X3 e X2X3), foram ndo significativas

(P>0,05) como mostra a Tabela 9 do anexo 2.

A solubilidade do acai encapsulado foi significativamente afetada pela vazéo do ar de
secagem (P<0,05). Para esta variavel ajustou-se uma equacdo polinomial de segunda ordem
com R? de 0,85 (Eq 20). A Figura 14 mostra a curva obtida com esta equagéo e os valores
6timos de solubilidade como resultado da maior vazéo do ar de secagem de 3,3e-5 m3/s.

Sol = 88,615 + 2,918V, — 1,713V (21)

Sendo Sol a solubilidade em percentual e V, a vazdo do ar de secagem em metros

culbicos por sequndo.

25¢5 2Be5 27e5 28Be5 20e5 3065 3¢5 325 33e5
Vazédo do ar de secagem m'/s

Figura 14 - Variacédo da solubilidade com a vazéo do ar de secagem
Fonte: dados da pesquisa
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O aumento da vazdo do ar de secagem contribui para melhorar a solubilidade do po,
como mostra o fator quadréatico da equagdo de — 1,7132, porém existe um limite maximo para
garantir que a solubilidade ndo diminua. Os valores encontrados variaram de 78% a 93%
também reportado por Cano-Chauca et al. (2005) que encontraram valores acima de 90% no
suco de manga. Isabel e Oliveira, (2013), Kha et al., (2014), Rocha et al., (2019) afirmam que
a solubilidade é uma propriedade afetada pelas temperaturas de entrada, porém ndo foi possivel
um ajuste de regressdo cuja contribuicdo da temperatura fosse significativa, como pode ser

observado no modelo gerado (Eg. 20).

Os valores de solubilidade encontrados neste trabalho pode ser considerado adequado
de acordo com Cristina et al., (2016), por apresentar alta diluicdo. Relacionam-se a alta
solubilidade as condicdes fisicas e quimicas da secagem como tipos e polaridade de agentes
encapsulantes e vazdo do ar de secagem ( ROCHA et al., 2019). De acordo com Schong e
Famelart (2017), a alta solubilidade encontrada pode ter grande influéncia das proteinas do soro

de leite que sdo de alto grau de solubilidade em agua.

4.3.7 Higroscopicidade

A anélise de variancia para a higroscopicidade no acai encapsulado, mostrou que apenas
a interacdo da temperatura e o ar de secagem (X1X2), foram n&o significativas (P>0,05) como
mostra a Tabela 10.

Os resultados da higroscopicidade variaram de 2,9 a 10,3g/100g e as trés variaveis
investigadas foram significativas com P<0,05 para compor 0 modelo polinomial de segunda
ordem com R2 0,91 (Eq. 21).

Hig = 8,030 — 0,304Te + 1,572V, + 0,354V — 0,796Vyp — 0,735V,5 — 0,721V (22)

Sendo Hig a higroscopicidade em percentual, Te a temperatura de entrada em graus
Celsius, V, a vazdo do ar de secagem, Vy a vazdo do ar comprimido ambas metros cubicos por
segundo, V5 a interacdo vazdo do ar comprimido com a temperatura e Vg, a interacdo da vazédo

do ar comprimido com o ar secagem. Como podem ser observadas nas Figuras 15.a) e 15.b).
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Vé-se com a equacdo 21 que a temperatura tem uma relagdo linear com a
higroscopicidade, reduzindo-a em 0,304 vezes e 0,796 vezes na interagdo com a vazédo do ar
comprimido, conferindo uma menor higroscopicidade com a temperatura de entrada de 150°C.
Ja a vazdo do ar de secagem ajuda a vazdo do ar comprimido a reduzir 0,735 vezes a
higroscopicidade, mas sua contribui¢do maior € 1,572 vezes com o efeito inverso apresentando
a higroscopicidade 6tima em 2,5e-5 md/s. Algo semelhante ocorre com a vazdo do ar
comprimido, porém em propor¢cdo menor, pois seu coeficiente principal é 0,354 e além disso
em um determinado ponto esse efeito é revertido com o termo quadratico deste fator de -0,721,
podendo entdo conferir o valor 6timo de higroscopicidade em tanto em 0,0004 m3/s quanto em
0,0008 m3/s na interacdo com a temperatura de entrada e de 0,0004m3/s na interacdo da vazao
do ar de secagem.

Diferente do que encontrado neste trabalho, outras variaveis sdo apontadas como
principal influéncia na higroscopicidade dos materiais encapsulados como o préprio agente
encapsulante, (YAMASHITAET AL., 2017; ROCHA ET AL., 2019) ou mesmo a temperatura
de entrada (TONON, BRABET e HUBINGER, 2009) e ha também quem afirme que nem
mesmo a temperatura de entrada seja significativa para esta representacdo (BOTREL et al.,
2012).

De maneira global, nota-se que a higroscopicidade é um atributo que pode variar sob
diferentes condic¢des de secagem, sendo um resultado especifico de cada processo aplicado para

a producdo de po.

4.3.8 Cor
A analise de variancia para a luminosidade da cor no agai encapsulado, mostrou que as
interacdes (X1 X2 e X1X3, X2X3), foram ndo significativas (P>0,05) como mostra a Tabela 11 do

anexo 2.

Os resultados da luminosidade variaram de 61 a 69 sendo a temperatura de entrada Unico
pardmetro de secagem significativo para expressar a variacdo da luminosidade com P<0,05
compondo o modelo polinomial de segunda ordem com R? 0,88 (Eqg. 22) representado no

gréfico da Figura 16.

L = 65,646 + 1,464Te — 2,082Te? (22)

Sendo L a luminosidade da cor e Te a temperatura de entrada em graus Celsius.
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Figura 16 - Variagdo da luminosidade com a temperatura de entrada.
Fonte: dados da pesquisa.

Vé-se com a equacao 22 que a temperatura € um fator quadratico cujos coeficientes sdo
de 1,464 e — 2,0822 mostrando que em determinado ponto a luminosidade para de aumentar e
comeca a diminuir como pode ser observado no figura acima, apresentado maiores
luminosidades na temperatura de entrada de 180°C. Tonon, Brabet e Hubinger, (2009) na
producdo de suco de acai em po6 diz que o aumento da temperatura diminui o valor desse
parametro, sendo consequéncia da queima dos agucares presentes no meio, mas acrescenta que
a concentracdo do material de parede proporciona efeito contrario, da mesma maneira que
Muzaffar et al., (2016) na atomizacdo do suco de roma, ambos afirmam que a cor esbranquicada
do material encapsulante é o principal responsavel para aumentar o valor da luminosidade. Ndo
foi encontrado trabalhos em que a temperatura contribuisse para o aumento da luminosidade,
porém sabe-se que reagdes de escurecimento ndo enzimatico ocorrem apenas em altas
temperaturas como é o caso da reacdo de Maillard tipica entre aminoacidos (FENNEMA,
DAMODARAN e PARK, 2010), logo é possivel que o material proteico usado como
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encapsulante tenha protegido o pd de escurecimentos indesejaveis nas temperaturas abaixo do
valor maximo estudado.

A analise de variancia para a cromaticidade no acai encapsulado, mostrou que as
interacOes (X1X2 e X1X3, X2X3), foram ndo significativas (P>0,05) como mostra a Tabela 12 do

anexo 2.

Logo, a cromaticidade variou com os trés parametros estudados de acordo com uma
equacdo quadratica com R2 de 0,97 (Eq. 23) representada pelo gréafico da Figura 17.
C =—8,679 + 0,016Te — 0,223V, + 0,183V; — 0,283Te? — 0,321V} (23)

Sendo C a cromaticidade, Te a temperatura de entrada em graus Celsius, V, a vazdo do ar de

secagem, V a vazdo do ar comprimido ambas metros ctbicos por segundos.
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Figura 17 - Variacdo da cromaticidade com a temperatura de entrada, vazao do ar de secagem.
Fonte: dados da pesquisa.
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Vé-se com a equacéo 23 que tanto a temperatura, quanto a vazado do ar de secagem sao
fatores quadraticos na equacgdo cujos coeficientes indicam que a cromaticidade para de
aumentar até temperatura de entrada média de 165°C e comeca a reduzir, sendo esta a
temperatura 6tima, porém a vazao do ar de secagem age diminuindo esse valor e passa a reduzi-
lo ainda mais apds um certo ponto, apresentando o valor 6timo em 2,9e-5 m3/s. Apenas a vazdo
do ar comprido faz com haja elevacdo nos valores da cromaticidade. Para Tonon, Brabet e
Hubinger, (2009) este parametro da cor ndo apresentou tendéncia de variacdo em diferentes
temperaturas, mas diminuiu com o aumento da concentracdo de material de parede. J& Rocha,
et al., (2019) ndo apresenta relacdo entre as variaveis de secagem e este pardmetro, mas indica
que proteinas usadas como agente encapsulante pode evitar variacfes na cromaticidade do pé
obtido por pulverizacdo, mantendo-o com a colora¢do mais proxima da cor de origem. Logo,
além das condicdes de secagem aplicadas € possivel que as proteinas do soro de leite na
concentracdo usada, também tenha influenciado neste parametro, ajudando a manter a variagcdo
apenas entre 6,8 e 8,8.

A analise de variancia para o angulo H da cor no acai encapsulado, mostrou que a
temperatura de entrada e as interagdes (X1, X1X2 e X1X3, X2X3), foram nédo significativas

(P>0,05) como mostra a Tabela 13 do anexo 2.

Logo, o angulo H variou com as vazdes do ar de secagem e comprimido de acordo com
uma equacao linear com Rz de 0,92 (Eq. 23) representada pelo grafico da Figura 18 onde mostra
0 maior h° nos valores minimos de 2,5e-5 m3/s e 0,0004 m3/s das vazdes do ar de secagem e do

ar comprimido respectivamente.

h° = 0,605 — 0,032V, — 0,032V (25)

Sendo H o angulo H da cor V, a vazdo do ar de secagem, Vz a vazdo do ar comprimido
ambas metros cubicos por segundo.
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Figura 188 - Variacdo do h°® com as vaz0es do ar de secagem e do ar comprimido.
Fonte: dados da pesquisa.

O h° apresentou valores entre 0,52 e 0,73 indicando coloragdo avermelhada dos
tratamentos, que variou em fungdo das vazdes do ar de secagem e do ar comprimido cujos
coeficientes indicam reducao do valor em 0,032 vezes. Dentre os parametros de secagem apenas
0 aumento na temperatura de entrada foi indicada por Tonon, Brabet e Hubinger, (2009) como
fator de variacdo e eles citam também o aumento da concentracdo do material encapsulante
como um outro fator de variagdo, ambos elevando o valor do h°.

Vé-se que a cor, embora tenha sido afetada pelos parametros fisicos da secagem,
diversos estudos tém apontado que o tipo e a concentracdo do material de parede também sdo
decisivos na expressao da cor observada apos a pulverizacdo, pois o encapsulante costuma ter
coloracéo clara que eleva o valor de L e C ao passo que o encapsulado, rico em pigmentos com
valores de H especificos, tem efeito inverso. Logo haver4d uma combinagdo de ambos na
expressdo da luminosidade, cromaticidade e h°, como comentado por Muzaffar et al., 2016 e
Rocha et al., (2019).
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4.4 SINTESE DO PROCESSO DA OTIMIZACAO

Os parédmetros do processo apresentaram uma faixa 6tima de valores favoraveis para
atingir o maximo de rendimento, antocianinas, flavonodides, densidade, solubilidade e os
parametros de cor e valores minimos do teor de agua, Aw e higroscopicidade. Logo foram
ajustados nove modelos de regressédo e as respectivas superficies de resposta que apresentam a
otimizacdo das condicdes de secagem por pulverizacdo do agai com proteinas do soro de leite

como mostra a Tabela 8 incluindo os pardmetros mais significativos em cada modelo.

Tabela 8 — Modelos obtidos para variaveis estudadas.

Parametro de
secagem de maior

Variavel otimizada Equacéo relevancia R?
Rendimento R = 18,964 — 3,891Te — 3,639V + 3,448Te? Te 0,97
Teor de agua Ta =9,683 —1,145V, V, 0,91
Aw aw = 0,417 + 0,037Te, — 0,087V, — 0,041V} v, 0.88

o Ant = 146,835 — 2,179Te — 5,182V, —
Teor de antocianinas 4,278V, — 9,328V,; — 16,6419Te? — 13,371V2 Vg 0,97
. Flav = 341,132 4+ 9,879V, + 5,956V —
Teor de flavonoides 47,433V — 55,3552 V4 0,87
. Dens = 0,385 — 0,0029Te — 0,00493V; +
Densidade 0,023V2 Vy 0,98
Solubilidade Sol = 88,615 + 2,918V, — 1,713V} V4 0,85

. .. Hig = 8,030 — 0,304Te + 1,572V, +
Higroscopicidade 0,354V — 0,796Vyg — 0,735V, — 0,721V Vs 0,91
Luminosidade L = 65,646 + 1,464Te — 2,082T¢e? Te 0,88

. C =-8,679+0,016Te — 0,223V, +
Cromaticidade 0,183V, — 0,283Te? — 0,321V2 V4 0,97
h° H = 0,605 — 0,032V, — 0,032V5 Ve Vg 0,92

Te a temperatura de entrada em graus Celsius, V, a vazdo do ar de secagem em metros cubicos
por segundo, Vz a vazdo do ar comprimido em metros cubicos por segundo.
Fonte: dados da pesquisa
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O aumento da temperatura de entrada resultou em melhoria no estuda da cor por
favorecer o aumento da luminosidade e cromaticidade. Os demais resultados 6timos obtidos
com a variacao da temperatura de entrada estdo relacionados ao seu valor minimo como no caso
do rendimento, da densidade e da higroscopicidade que apresentaram os melhores resultados
nas temperaturas de entrada variando de 150 a 165°C. Kha et al., (2014) reportam que nessa
temperatura é possivel obter valores 6timos de variaveis como teor de agua e solubilidade,
porém ambas apresentaram modelos cuja variacdo da temperatura de entrada ndo foi
significativa. O aumento na vazéo do ar de secagem foi significativo para a obtencdo do melhor
valor de Aw, do teor de flavondides e da luminosidade. As demais variaveis estudadas sdo
melhoradas com a reducdo dessa variavel como mostrado por Perrone et al., (2013) onde
apresentam valores 6timos do teor de agua e de Aw em funcéo da menor vazao do ar de secagem
em torno de 2,5E-05 m3/s. O aumento na vazdo do ar comprimido contribuiu para melhorar o
rendimento e Aw como foi reportado por Chaul et al., (2017) com 0,0004m?3/s como valor étimo
e até um limite médio, favorecendo a obtengdo dos valores 6timos do teor de antocianinas e
flavonoides. J& densidade e o h° da cor sdo favorecidos pela reducdo desse parametro, mas
Souza et al., (2009) mostraram efeito inverso em relacdo a densidade que apresentou valor
otimo de 0,0003 m3/s.

Os valores 6timos de cada uma das variaveis estudadas e os respectivos valores

otimizados dos parametros da secagem por pulverizacao estdo apresentados na Tabela 9.

Tabela 9 — Valores otimizados das variaveis estudadas em fungdo dos valores 6timos dos
parametros de secagem.

Valores 6timos
Parametro de secagem

Varidvel otimizada Valores preditos pelo modelo Te V, Vg
Rendimento 43,71% 150 2,92E-05*  0,000583
Teor de agua 7,69% 165* 2,92E-05 0,000583*
Aw 0,28 165 2,92E-05 0,000583
Teor de antocianinas 171,08 mg.100g™ 165 2,5E-05  0,000583
Teor de flavonoides 420,11 mg.100g*. 165* 2,92E-05 0,000583
Densidade 0,484 g/mL 1575 2,7E-05*  0,000458
Solubilidade 92,86% 165* 2,92E-05 0,000583*
Higroscopicidade 2,91% 157,5 2,7E-05  0,000458
Luminosidade 69,930 1725  3,12E-05* 0,000458*
Cromaticidade 8,900 165 2,92E-05 0,000333
h° 1,123 165* 2,92E-05 0,000583

*valores néo significativos para o0 modelo, Te a temperatura de entrada em graus Celsius, V, a
vazdo do ar de secagem em metros cubicos por segundo, V a vazdo do ar comprimido em
metros clbicos por segundo.

Fonte: dados da pesquisa
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Pode-se dizer que o encapsulamento proteico do acai, nas condi¢des aplicadas, deve ser
considerado como processo otimizado se o produto resultante apresentar maior valor possivel
de rendimento, teores de antocianinas e flavondides, densidade, solubilidade e maiores valores
dos parametros de cor e menor teor de agua, Aw e higroscopicidade. Dessa forma, os intervalos
investigados convergem a otimizacdo para intervalos menores temperaturas de entrada que
variando entre 150 a 165°C, vazoes do ar de secagem entre 2,5e-5 e 2,9e-5 m3/s e vazfes do ar
comprimido variando de 0,0004 a 0,0006m3/s. Porém as vazdes do ar de secagem e do ar
comprimido apresentaram maiores influéncias nos modelos gerados em detrimento da
temperatura de entrada embora esta seja mencionada como mais importante em trabalhos

semelhantes realizados com outros produtos.
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V  CONCLUSOES

Verificou-se que aumento no teor da carragena, eleva o teor de sélidos sollveis e pH. A
cor foi alterada por meio dos seus parametros pelo tempo da analise nas cinco concentracdes
de carragena e pelo teor de carragena apenas com o tempo da analise de Oh para luminosidade,
apenas em 24h para o h® e ambos os tempos para cromaticidade. Certificou-se também que a
adicdo de diferentes teores de carragena ndo contribui para manter a estabilidade das
microcapsulas verificados por meio das variagdes observadas nos didametros em funcdo do
tempo de captura das imagens.

Constatou-se que, das propriedades tecnoldgicas do pd estudadas, apenas o residuo
mineral fixo e teor proteico ndo foram alterados pelas condicdes fisicas da secagem, ndo sendo
possivel ajuste de regressdo para essas propriedades. Porém as demais propriedades
apresentaram diferentes modelos de regressao que representaram as alteragdes ocorridas em
relacdo a temperatura de entrada, vaz&o do ar de secagem e vazédo do ar comprimido. Dessa
forma, o aumento da temperatura de entrada foi relevante para melhorar o rendimento, a
densidade, a higroscopicidade aliada a vazao do ar comprimido, causou pequena reducdo da
atividade de agua, melhorou a cor por meio do aumento da luminosidade e cromaticidade,
porém temperaturas muito altas causaram escurecimento e reducdo na cromaticidade do po,
assim como aos teores de antocianinas. Entretanto percebeu-se que o aumento na temperatura
ndo causou alteracdes no teor de agua, de flavonoides e solubilidade. A respeito do aumento na
vazdo do ar de secagem, constatou-se que houve favorecimento na remocdo de agua das
particulas reduzindo a umidade do p6, melhorando a solubilidade, a higroscopicidade quando
aliado ao aumento da vazédo do ar comprimido. Também houve melhora no teor de flavonoides
até certo ponto, porém o aumento constante levou a perdas ainda maiores como o que ocorreu
com os teores de antocianinas e com a cor por favorecer o escurecimento e reducdo da
cromaticidade e do h°, mas sem alteracGes no rendimento, Aw e densidade. J& o aumento da
vazdo do ar comprimido provocou perdas de rendimento do pé e teor de antocianinas, mas
auxiliou na reducdo da atividade de agua, o teor de flavonoides até certo ponto, porque o
aumento extremo pode causar grande redugdo, mas melhorou a densidade e a cor por meio da
elevacdo do cromaticidade. Porém ndo provoca alteragdes na solubilidade e na
higroscopicidade.

Vale ressaltar que houve perdas das antocianinas em relacdo aos trés parametros

estudados. Os flavonoides ndo foram prejudicados com o0 aumento da temperatura de entrada e
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foram favorecidos até certo ponto do aumento da vaz&o do ar de secagem e do ar comprido. As
vaz0es do ar de secagem e do ar comprimido apresentaram maiores influéncias nos modelos
gerados em detrimento da temperatura de entrada, embora esta seja mencionada como mais
importante em trabalhos semelhantes realizados com outros produtos. O encapsulamento
proteico do acai, foi otimizado em intervalos dos parametros estudados resultando em maiores
valores possiveis de rendimento, teores de antocianinas e flavonoides, densidade, solubilidade
e dos parametros de cor e menores valores possiveis do teor de agua, Aw e higroscopicidade.
Dessa forma, a otimizacdo foi alcancada dentro de um intervalo menor que o testado sendo
ajustados 0os modelos de regressdo que descreveram 0 comportamento das varidveis
dependentes em fungdo das temperaturas de entrada e das vazbes do ar de secagem e

comprimido.
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Tabela 10 — Anova para Teste de interacdo entre o teor de carragena e o tempo da anélise e

significancia dos fatores em relacdo aos Solidos Sollveis

FV GL SQ QM F P

Teor de carragena 4 7,826 1,956 22,020 <,0001
Tempo da andlise 1 0,034 0,034 0,380 0,552
Interacao 4 0,789 0,197 2,220 0,133
Residuo 10 0,888 0,066

Total 19 9,536

Tabela 11 — Anova da interacdo entre o teor de carragena e tempo da andlise e significancia
dos fatores em relacdo ao pH.

FV GL SQ QM F P
Teor de carragena 4 0,163 0,041 4,02 0,033
Tempo da andlise 1 0,097 0,097 9,53 0,015
Interacédo 4 0,069 0,017 1,72 0,221
Residuo 10 0,101 0,101

Total 19 0,431

Tabela 12 — Anova de interacdo entre o teor de carragena e o tempo da analise e significancia
dos fatores em relacdo a luminosidade.

FV GL SQ QM F P

Teor de carragena 4 71,723 17,931 21,42 0,0001
Tempo da andlise 1 719,040 719,040 859,15 0,0001
Interacéo 4 50,319 12,580 15,03 0,0003
Residuo 10 8,369 0,837

Total 19 849,452

Tabela 13 — Anova da interacdo entre o tempo da analise e cada uma das concentracdes de
carragena sob luminosidade.

FV GL SQ QM F P

Teor de carragena 4 71,723 17,9308 21,42 0,0001
Tempo da andlise (0%) 1 156,7504  156,7504 187,29 0,0001
Tempo da andlise (2%) 1 241,336 241,336 288,36 0,0001
Tempo da andlise (3%) 1 181,037 181,037 216,31 0,0001
Tempo da andlise (4%) 1 153,512 153,512 183,43 0,0001
Tempo da andlise (5%) 1 36,724 36,724 43,88 0,0001
Residuo 10 8,369 0,83692

Total

19 849,452
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Tabela 14 — Anova para o efeito da interacdo entre o teor de carragena e 0s dois tempos da
analise sob luminosidade.

FV GL SQ QM F P
Tempo da andlise 1 719,040 719,0403 859,150 0,0001
Teor de carragena (Oh) 4 113,434 28,358 187,290 0,0001
Teor de carragena (24h) 4 8,608 2,152 288,360 0,1029
Residuo 10 8,369 0,837

Total 19 849,452

Tabela 15 — Anova para teste de interacdo entre o teor de carragena e o tempo da anélise e
significancia dos fatores em relagdo a cromaticidade.

FV GL SQ QM F P

Teor de carragena 4 5,939 1,485 95,45 <,0001
Tempo da andlise 1 9,842 9,842 632,73 <,0001
Interacdo 4 10,779 2,695 173,23 <,0001
Residuo 10 0,155 0,155

Total 19 26,715

Tabela 16 — Anova para testar o efeito da interacdo entre o tempo da analise e cada uma das
concentracdes de carragena sob cromaticidade.

FV GL SQ QM F P

Teor de carragena 4 5,939 1,485 95,45 <,0001
Tempo da analise (0%) 1 4,862 4,862 312,57 <,0001
Tempo da analise(2%) 1 3,920 3,920 252,03 <,0001
Tempo da analise(3%) 1 5,760 5,760 370,30 <,0001
Tempo da analise(4%) 1 3,783 3,783 243,20 <,0001
Tempo da analise(5%) 1 2,295 2,295 147,56 <,0001
Residuo 10 0,155 0,155

Total 19 26,715

Tabela 17 — Anova para testar o efeito da interacdo entre o teor de carragena e 0s dois tempos
da anélise sob cromaticidade.

FV GL SQ QM F P
Tempo da andlise 1 9,8420 9,842 632,73 <,0001
Teor de carragena (0h) 4 13,463 3,366 216,37 <,0001
Teor de carragena (24h) 4 3,255 0,814 52,31 <,0001
Residuo 10 0,155 0,155

Total 19 26,715

Tabela 18 — Anova para Teste de interacdo entre o teor de carragena e o0 tempo da anélise e
significancia dos fatores em rela¢do ao h° da cor.

FV GL SQ QM F P

Teor de carragena 4 0,031 0,008 31,51 <,0001
Tempo da andlise 1 0,020 0,020 81,00 <,0001
Interacéo 4 0,040 0,010 40,49 <,0001
Residuo 10 0,002 0,092

Total 19 0,093
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Tabela 19 — Anova para testar o efeito da interacdo entre o tempo da anélise e cada uma das
concentracdes de carragena sob o h°.

FV GL SQ QM F P
Teor de carragena 4 0,031 0,008 31,51 <,0001
Tempo da analise (0%) 1 0,001 0,001 03,67 0,0843
Tempo da analise (2%) 1 0,005 0,005 20,00 0,0012
Tempo da analise (3%) 1 0,008 0,008 33,06 0,0002
Tempo da analise (4%) 1 0,040 0,040 163,27 <,0001
Tempo da analise (5%) 1 0,006 0,006 22,96

Residuo 10 0,002 0,092

Total 19 0,093

Tabela 20 — Anova para Teste de interacdo entre o teor de carragena e o tempo da anélise e
significancia dos fatores em relacdo ao h° da cor.

FV GL SQ QM F P
Tempo da anélise 1 0,020 0,020 81,00 <,0001
Teor de carragena (Oh) 4 0,032 0,008 32,92 <,0001
Teor de carragena (24h) 0,038 0,009 39,08 <,0001
Residuo 10 0,002 0,092

Total 19 0,093
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VIII  ANEXO Il - ANOVA DAS ANALISES DO PO

Tabela 21 — Anova para testar a significancia dos parametros e suas interacdes em relacdo ao
residuo mineral fixo.

FV GL SQ oM F P
X1 1 0,397 0,397 1,460 0,251
X2 1 0,055 0,055 0,200 0,662
X3 1 0,086 0,086 0,310 0,585
X1 X2 1 0,074 0,074 0,270 0,611
X1X3 1 0,054 0,054 0,200 0,664
XoX3 1 0,009 0,009 0,030 0,862
Residuo 12 1,511 0,168

Total 18 3,942

Legenda: X; = Temperatura, X2 = Vazao do ar de secagem e X3 = Vazdo do ar comprimido

Tabela 22 — Anova para testar a significancia dos parametros e suas interacdes em relacdo ao
teor de proteina.

FV GL SQ oM F P
X1 1 97,264 97,264 3,090 0,104
X2 1 9,065 9,065 0,290 0,601
X3 1 31,971 31,971 1,020 0,333
X1 X2 1 7,483 7,483 0,240 0,635
X1X3 1 15,532 15,532 0,490 0,496
XoX3 1 120,769 120,769 3,840 0,074
Residuo 12 372,450 41,383

Total 18 659,705

Legenda: X1 = Temperatura, X2 = VVazdo do ar de secagem e X3 = Vazéo do ar comprimido

Tabela 23 — Anova para testar a significancia dos parametros e suas interagdes em relagéo ao
rendimento.

FV GL SQ QM F P

X1 1 236,360 236,360 31,900 0,005
X2 1 5,877 5,877 0,790 0,424
X3 1 180,271 180,271 24,330 0,008
X1X2 1 18,770 18,770 2,530 0,187
X1X3 1 19,332 19,332 2,610 0,182
XoX3 1 0,287 0,287 0,040 0,854
X1X1 1 186,300 186,300 25,140 0,007
X2Xo 1 7,196 7,196 0,970 0,380
X3X3 1 29515 29,515 3,980 0,117
Residuo 4 29,637 7,409

Total 18 1111,309

Legenda: X1 = Temperatura, X2 = VVazao do ar de secagem e X3 = Vazéo do ar comprimido
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Tabela 24 — Anova para testar a significancia dos parametros e suas interacdes em relacéo a

Aw.

FV GL SQ QM F P

X1 1 3,136 3,136 3,050 0,155
X2 1 17,893 17,893 17,430 0,014
X3 1 4,291 4,291 4,180 0,110
X1 X2 1 0,228 0,228 0,220 0,662
X1 X3 1 1,077 1,077 1,050 0,364
XoX3 1 1,064 1,064 1,040 0,366
X1 X1 1 1,140 1,140 1,110 0,351
XaX2 1 0,982 0,982 0,960 0,383
X3X3 1 0,767 0,767 0,750 0,436
Residuo 4 4,107 1,027

Total 18 47,453

Legenda: X; = Temperatura, X2 = Vazao do ar de secagem e X3 = Vazdo do ar comprimido

Tabela 25- Anova para testar a significancia dos parametros e suas interacées em relacdo a Aw.

FV GL SQ QM F P

X1 1 0,018 0,018 2,780 0,171
X2 1 0,103 0,103 15,700 0,017
X3 1 0,023 0,023 3,470 0,136
X1 X2 1 0,001 0,001 0,230 0,658
X1X3 1 0,009 0,009 1,340 0,311
X2X3 1 0,013 0,013 1,970 0,233
X1X1 1 0,003 0,003 0,420 0,553
XaX2 1 0,002 0,002 0,300 0,613
X3X3 1 0,005 0,005 0,810 0,419
Residuo 4 0,026 0,007

Total 18 0,226

Legenda: X; = Temperatura, X2 = Vazao do ar de secagem e X3 = Vazdo do ar comprimido

Tabela 26- Anova para testar a significancia dos parametros e suas interaces em relacdo aos

teores de Antocianinas.

FV GL sQ QM F P

X1 1 39,737 39,737 0,490 0,521
Xo 1 469,730 469,730 5,830 0,073
Xs 1 213,372 213,372 2,650 0,179
X1X2 1 0,003 0,003 0,000 0,996
X1Xs 1 175,491 175,491 2,180 0,214
X2X3 1 2474,206 2474,206 30,680 0,005
X1X1 1 4,459 4,459 0,060 0,826
X2Xo 1 2281,754 2281,754 28,300 0,006
X3X3 1 39,737 39,737 0,490 0,521
Residuo 4 322,545 80,636

Total 18 9755,965

Legenda: X1 = Temperatura, X2 = Vazao do ar de secagem e X3 = Vazdo do ar comprimido



Tabela 27- Anova para testar a significancia dos parametros e suas interacdes em relacdo aos

Flavonoides.

FV GL SQ QM F P

X1 1 4754,930 4754,930 1,310 0,316
X2 1 1068,930 1068,930 0,290 0,616
X3 1 6664,845 6664,845 1,840 0,247
X1 X2 1 3039,115 3039,115 0,840 0,412
X1 X3 1 1017,411 1017,411 0,280 0,624
XoX3 1 1685,192 1685,192 0,460 0,533
X1X1 1 0,371 0,371 0,000 0,992
XoX2 1 18411,397 18411,397 5,080 0,087
X3X3 1 45716,786 45716,786 12,610 0,024
Residuo 4 14505,021 3626,255

Total 18 111576,616

Legenda: X; = Temperatura, X2 = Vazao do ar de secagem e X3 = Vazdo do ar comprimido

Tabela 28- Anova para testar a significancia dos parametros e suas interacGes em relacédo a

densidade.

FV GL SQ QM F P

X1 1 0,00788 0,00788 93,00000 0,00060
X2 1 0,00054 0,00054 6,40000 0,06470
X3 1 0,00033 0,00033 3,92000 0,11890
X1 X2 1 0,00130 0,00130 15,35000 0,01730
X1 X3 1 0,00039 0,00039 4,63000 0,09780
XaX3 1 0,00001 0,00001 0,15000 0,72040
X1 X1 1 0,00005 0,00005 0,57000 0,49120
XaX2 1 0,00103 0,00103 12,20000 0,02510
X3X3 1 0,00662 0,00662 78,16000 0,00090
Residuo 4 0,00034 0,00008

Total 18 0,02233

Legenda: X; = Temperatura, X2 = Vazao do ar de secagem e X3 = Vazdo do ar comprimido

Tabela 29 - Anova para testar a significancia dos parametros e suas interacdes em relacdo a

solubilidade.

FV GL SQ QM F P

X1 1 0,065 0,065 0,010 0,945
X2 1 116,200 116,200 9,670 0,036
X3 1 0,331 0,331 0,030 0,876
X1 X2 1 1,861 1,861 0,150 0,714
X1 X3 1 3,145 3,145 0,260 0,636
XoX3 1 13,153 13,153 1,100 0,354
X1 X1 1 5,206 5,206 0,430 0,546
XoX2 1 46,046 46,046 3,830 0,122
X3X3 1 0,069 0,069 0,010 0,943
Residuo 4 48,048 12,012

Total 18 312,711

Legenda: X1 = Temperatura, X2 = Vazao do ar de secagem e X3 = Vazéo do ar comprimido



Tabela 30- Anova para testar a significancia dos parametros e suas interacGes em relagédo a

higroscopicidade.

FV GL SQ QM F P

X1 1 1,261 1,261 0,950 0,385
X2 1 33,704 33,704 25,360 0,007
X3 1 1,710 1,710 1,290 0,320
X1 X2 1 0,638 0,638 0,480 0,526
X1 X3 1 5,063 5,063 3,810 0,123
XoX3 1 4,325 4,325 3,250 0,146
X1 X1 1 0,011 0,011 0,010 0,933
XaX2 1 0,007 0,007 0,010 0,947
X3X3 1 7,766 7,766 5,840 0,073
Residuo 4 5,316 1,329

Total 18 62,420

Legenda: X; = Temperatura, X2 = Vazao do ar de secagem e X3 = Vazdo do ar comprimido

Tabela 31- Anova para testar a significancia dos parametros e suas interagcdes em relagédo a

luminosidade.

FV GL SQ QM F P

X1 1 29,246 29,246 4,830 0,093
X2 1 2,428 2,428 0,400 0,561
X3 1 7,490 7,490 1,240 0,329
X1 X2 1 3,726 3,726 0,610 0,477
X1X3 1 0,168 0,168 0,030 0,876
XoX3 1 0,934 0,934 0,150 0,715
X1 X1 1 61,263 61,263 10,110 0,034
XoXo 1 21,511 21,511 3,550 0,133
X3X3 1 2,514 2,514 0,410 0,555
Residuo 4 24,240 6,060

Total 18 205,048

Legenda: X1 = Temperatura, X2 = VVazdo do ar de secagem e X3 = Vazéo do ar comprimido

Tabela 32- Anova para testar a significancia dos parametros e suas interaces em relacdo aos

Flavonoides.

FV GL SQ QM F P

X1 1 0,004 0,004 0,130 0,738
X2 1 0,677 0,677 23,840 0,008
X3 1 0,457 0,457 16,090 0,016
X1 X2 1 0,068 0,068 2,390 0,197
X1X3 1 0,130 0,130 4,590 0,099
XoX3 1 0,013 0,013 0,460 0,535
X1X1 1 0,831 0,831 29,270 0,006
XaX2 1 1,433 1,433 50,500 0,002
X3X3 1 0,032 0,032 1,140 0,345
Residuo 4 0,114 0,028

Total 18 4,363

Legenda: X1 = Temperatura, X> = Vazao do ar de secagem e X3 = Vazdo do ar comprimido
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Tabela 33- Anova para testar a significancia dos parametros e suas interagdes em relacdo aos
Flavondides.

FV GL SQ QM F P

X1 1 0,0002 0,0002 0,1400 0,7233
X2 1 0,0137 0,0137 9,9500 0,0344
X3 1 0,0140 0,0140 10,1700 0,0332
X1 X2 1 0,0001 0,0001 0,0600 0,8136
X1 X3 1 0,0043 0,0043 3,1300 0,1514
X2X3 1 0,0020 0,0020 1,4200 0,2990
X1 X1 1 0,0020 0,0020 1,4400 0,2965
X2X2 1 0,0011 0,0011 0,8100 0,4182
X3X3 1 0,0058 0,0058 4,2400 0,1087
Residuo 4 0,0055 0,0014

Total 18 0,0781

Legenda: X1 = Temperatura, X> = Vazéo do ar de secagem e Xz = Vazédo do ar comprimido



