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Resumo

O umbu e o leite caprino apresentam grandes fontes de renda a pequenos agricultores com
alto valor nutricional e funcional, porém, sdo alimentos altamente pereciveis
apresentando um grande potencial a ser explorado em diversos processamentos, evitando
assim perdas indesejdveis. Objetivou-se com esse trabalho, obter a umbuzada em pé de
leite caprino e polpa de umbu, aumentando a vida de prateleira e a criacdo de novos
produtos de forma funcional, visando a saide dos consumidores e agregando valor a
produtos da regidao. O presente estudo foi desenvolvido em trés formulacdes de leite
caprino e umbu onde, T1: 40% (umbu) + 60% (leite); T2: 50% (umbu) + 50% (leite); T3:
60% (umbu) + 40% (leite). Para obtengdo do p6 foram liofilizadas as trés formulagdes, a
fim de obter a melhor concentracdo em relac@o a qualidade e as caracteristicas do produto
original, realizado de forma artesanal no Nordeste. As amostras foram submetidas ao
comportamento reoldgico nas temperaturas de 5 °C, 10 °C e 15 °C, no qual se ajustaram
bem aos modelos estudados, a cinética de congelamento, que foi realizada nas
temperaturas de -20 °C, -50 °C, -100 °C e -150 °C, posteriormente a uma cinética de
liofilizacdo, e por fim, toda a caracterizacao inicial e final das formulacdes e produtos
obtidos. O modelo de Fourier e o modelo I de Cavalcanti-Mata e Duarte ajustaram-se
bem aos dados de congelamento da umbuzada, apresentando difusividades efetivas que
apresentaram propensdo a aumentar de acordo com a diminuicdo da temperatura de
congelamento. Na cinética de secagem por liofilizacdo os modelos de Cavalcanti-Mata e
Midilli et al. foram os que melhor se ajustaram aos dados experimentais. O tempo de
secagem aumentou conforme reducdo da temperatura de pré-congelamento. Os dados
experimentais foram submetidos a andlises dos modelos de secagem para determinagdo
da difusividade, propriedades termodinAmicas, bem como os parimetros R?, R%, P (%),
SE e DQM. As propriedades termodindmicas aumentaram com a diminuicdo da
temperatura, com excecio da energia livre de Gibbs que reduziu com a diminuicdo da
temperatura. As caracteristicas quimicas e fisico-quimicas da matéria prima diferiram
significativamente dentre as formula¢des, principalmente em relacdo aos niveis proteicos
e lipidicos com redu¢do da inclusdo da polpa de umbu. No p6 da umbuzada foram
realizadas a caracterizacdo quimica, fisico-quimicas e fisica, onde receberam influéncias
tanto nas formulagdes como também nas temperaturas de congelamento, havendo uma
diminui¢do da solubilidade com a reducdo da temperatura exercida no congelamento.

Palavras-chave: umbu, umbuzada, leite caprino, cinética de congelamento, cinética de
liofilizagdo.
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Abstract

Umbu and goat's milk present great sources of income for small farmers with high
nutritional and functional value, because, although they are highly perishable foods, they
also have great potential to be exploited in various processes, thus avoiding undesirable
losses. The objective of this work was to obtain umbuzada powder from goat’s milk and
umbu pulp, as a way to increase its shelf life and create new products in a functional way,
focusing on the health of consumers as well as adding value to products in the region.
This research was developed in three formulations of goat milk and umbu where, T1:
40% (umbu) + 60% (milk); T2: 50% (umbu) + 50% (milk); T3: 60% (umbu) + 40%
(milk). To obtain the powder, the three formulations were lyophilized, in order to achieve
the best concentration in relation to the quality and characteristics of the original product,
handmade in the Brazilian Northeast. The samples were subjected to rheological behavior
at temperatures of 5 °C, 10 °C and 15 °C, in which they adjusted well to the models
studied; to freezing kinetics, which was performed at temperatures of -20 °C, -50 °C, -100
°C and -150 °C; then to lyophilization kinetics; and finally, all the initial and final
characterization of the formulations and products obtained. The Fourier model and the
model I of Cavalcanti-Mata and Duarte adjusted well to the data on freezing of umbuzada,
presenting effective diffusivities that showed a propensity to increase according to the
reduction of the freezing temperature. In the kinetics of drying by lyophilization, the
models by Cavalcant-Mata and Midilli et al. were the models that best adjusted to the
experimental data. The drying time increased as the pre-freezing temperature decreased.
The experimental data were submitted to analysis of drying models to determine the
diffusivity, thermodynamic properties, as well as the parameters R%, R?,, P (%), SE and
DQM. The thermodynamic properties increased with temperature reduction, with the
exception of the Gibbs free energy which decreased with temperature reduction. The
chemical and physical-chemical characteristics of the raw material differed significantly
between the formulations, mainly in relation to protein and lipid levels with reduced
inclusion of umbu pulp. Chemical, physical-chemical and physical characterization were
carried out on the umbuzada powder, in which they were influenced both in the
formulations and in the freezing temperatures, causing a decrease in solubility with the
reduction of the temperature exerted in the freezing.

Keywords: umbu, umbuzada, goat’s milk, freezing kinetics, lyophilization kinetics.
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Introdugdo

1. INTRODUCAO

A agricultura brasileira vem se destacando fortemente na economia, investindo
em novas tecnologias e obtendo grande expansdo de mercado, com énfase na
incorporagdo e elaboracdo de novos produtos, sendo uma forte alternativa para
agroindustrias como diversificagdo produtiva e agregacao de valor ao produto base, além
da insercdo a nichos especificos de mercado, como alimentos funcionais e de forte valor

nutricional que estdao em alta demanda no mercado (MAIA et al., 2020).

Um alimento pode ser considerado funcional se, além de suas fung¢des bdsicas
nutricionais, afetar positivamente uma ou mais funcdes fisioldgicas do organismo,
favorecendo a satde, melhorando a qualidade de vida e auxiliando na reducao de riscos
de diversas enfermidades (SILVA et al., 2016). Contudo, dificilmente um alimento so,
tem o potencial de suprir as necessidades humanas didrias, razdo pela qual nos nutrimos
com diferentes alimentos.

Diante dos diversos aspectos nutricionais exigidos pelo mercado consumidor, a
agroindustria busca cada vez mais inserir novos produtos visando a utilizacdo de
alimentos pereciveis, com pouca vida util in natura, ou mesmo produtos que possuem
apenas uma safra ao ano, fazendo com que ocorra seu aproveitamento a longo prazo e
novas formas de utiliza¢do, com caracteristicas nutricionais e funcionais preservadas.

O umbuzeiro (Spondias tuberosa Arruda), também conhecido popularmente
como imbuzeiro, € uma das plantas que merecem destaque dentre as espécies nativas do
bioma Caatinga. Isso se deve a suas variadas possibilidades de utilizagdo, mencionadas
em diversos estudos cientificos, que registram usos que vao desde a alimentacdo humana
até alimentacdo animal. (NUNES et al., 2016).

O umbu propicia apenas uma safra por ano, que ocorre entre dezembro e marco.
Por ter um curto periodo de tempo, e por ser altamente perecivel, uma das melhores
formas de evitar as perdas pds-colheita desses frutos € o seu processamento, garantindo
assim uma maior conservagao do produto, facilitando o transporte e viabilizando outras
formas de consumo (ALVES, 2020)

Diante dos alimentos regionais, temos também o leite caprino, com diversas
particularidades, com alta capacidade alergénica e uma composi¢ao lipidica que acarreta
em grandes beneficios a saide humana. O valor nutricional do leite de cabra para seres
humanos, especialmente neonatos e pessoas alérgicas sdo altamente importantes, € nao

devem ser negligenciados. (ZHU, WANG, & WANG, 2018).
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Introdugdo

O leite caprino € uma excelente matriz para o desenvolvimento de produtos com
alegacao funcional, os beneficios atribuidos ao leite de cabra e seus constituintes incluem,
efeito  anticarcinogénico, imunoregulador, anti-hipertensivo, hipoglicemiante,
hipocolesterolémico e antiplaquetario. Além disso, sua composi¢ao quimica resulta em
melhor aceitacdo por parte de pacientes intolerantes a lactose e menor potencial
alergénico da sua porgio proteica (SOUZA ARAUJO et al., 2019).

Diante desses aspectos, é importante ressaltar o interesse dos consumidores por
alimentos sauddveis, nutritivos, saborosos, funcionais e de facil elaboracao, bem como a
importancia de novos produtos na nutricdo humana, visando encontrar alternativas
tecnoldgicas e agroindustriais que proporcionem o aproveitamento dos frutos de umbu e
o emprego do leite caprino em diversos produtos, com o objetivo de aumentar sua vida
de prateleira, gerando aumento do consumo e agregacdo de valores dessas matérias-
primas.

Visando aumentar a disponibilidade de frutos durante a entressafra ou
incrementando a oferta de novos produtos para o mercado consumidor, através da
producdo de derivados, a secagem de frutos e demais alimentos surge como uma das
alternativas, seja agregando valor nutricional, como alimentos funcionais para o
consumidor ou agregando valor monetdrio para o produtor. A secagem permite a
diminui¢do da atividade da dgua, o que minimiza reacdes quimicas durante a etapa de
armazenamento e diminuindo assim perdas pds-colheitas.

O processo de liofilizagao possui grande importincia no aumento da estabilidade
do produto durante a estocagem, o qual pode ser armazenado e transportado a temperatura
ambiente, facilitando a vida do produtor e do consumidor. Por nao haver 4gua no meio, a
atividade enzimética € inativada e as reagdes quimicas ocorrem em pequena quantidade,
trazendo um resultado satisfatorio para o produto final (MALIK et al., 2018).

Diante do exposto, faz-se importante a necessidade do estudo de tecnologias
aplicadas no desenvolvimento de novos produtos a partir da polpa de umbu e leite caprino,
obtendo assim uma umbuzada a partir de varias formulagdes, utilizando de processos que

mantenham a integridade no produto final.
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1.1. Objetivo geral
Desenvolver uma umbuzada em p6 através da secagem por liofilizacdo do mix de
polpa de umbu com leite caprino, preservando o sabor caracteristico na obtencao de um

novo produto com diversas formas de utilizacao.

1.2. Objetivos especificos

= Caracterizar a polpa pré-cozida de umbu e o leite caprino quanto a sua
composicdo quimica e fisico-quimica (Teor de 4gua, sdlidos totais, cinzas,
proteinas, lipideos, carboidratos totais, valor caldrico, pectina, acidez tituldvel em
acido citrico, pH, dcido ascérbico, sélidos soldveis totais, agicares redutores em
glicose, agucares ndo redutores em sacarose, acucares totais, atividade de agua,
luminosidade (L*), intensidade de vermelho (-a*), intensidade de amarelo (+b*),
minerais da polpa (potdssio, fosforo, célcio e magnésio);

= Estudar as propriedades reoldgicas das formulacdes da umbuzada em diferentes
temperaturas (5 °C, 10 °C, 15 °C e 25 °C), aplicando os modelos Ostwald-de-
Waelle (Lei da Poténcia), Casson e Herschel-Bulkley.

= Realizar a cinética de congelamento em diferentes temperaturas de -20 °C, -50

°C, -100 °C e — 150 °C;
= Estudar o comportamento cinético da secagem por liofilizagdo das formulagdes;

= Caracterizar os poés da umbuzada quanto a sua composicao fisica (densidade
aparente, densidade compactada, angulo de repouso, solubilidade, molhabilidade
e higroscopicidade), quimica e fisico-quimica (teor de dgua, s6lidos totais, cinzas,
proteinas, lipideos, carboidratos totais, valor caldrico, pectina, acidez tituldvel em
acido citrico, pH, 4dcido ascérbico, sélidos soldveis totais, agicares redutores em
glicose, aguicares ndo redutores em sacarose, acticares totais, atividade de dgua,

luminosidade (L*), intensidade de vermelho (-a*), intensidade de amarelo (+b*).
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2. REVISAO BIBLIOGRAFICA
2.1. Umbu

O umbuzeiro (Spondias tuberosa Arruda), também conhecido popularmente como
imbuzeiro, taperebd, cajd-do-sertdo, umbu e imbu, é uma das plantas que merece destaque
dentre as espécies nativas do bioma Caatinga, embora também seja encontrada no Cerrado
brasileiro. O Brasil é o maior produtor de umbu, com a producao de 7465 toneladas em
2017, sendo 6699 toneladas produzidas na regido Nordeste e 766 toneladas na regido
Sudeste (IBGE, 2018).

E um fruto atrativo, bastante consumido pela comunidade local, rico em
compostos fendlicos e compostos bioativos. Além do consumo in natura na alimentagao
humana e animal (NUNES et al., 2016). O fruto apresenta um rendimento médio de 55 a
65% em polpa, sendo muito consumido na forma in natura e na forma processada como
polpa congelada, sucos, néctar, compota, bebida lactea, doces, geleias e sorvete (LIMA
et al., 2018).

O fruto do umbuzeiro € composto, em média, de 10% de caroco, 22% de casca e
68% de polpa. O peso médio de fruto, por arvore varia de 13 a 22g. O nivel de variagcdo
fenotipica constatado para as caracteristicas do fruto sugere a existéncia de alta
variabilidade genética entre familia. E uma fruta muito apreciada nas regides norte e
nordeste do Brasil principalmente por seu sabor refrescante e 4cido, no entanto é
subutilizada (SANTOS et. al., 2015).

Os frutos do umbu sdo redondos a oval, possuem de 3 a 4 cm de comprimento e 2
a 3 cm de diametro e estes possuem cor amarelo esverdeado quando maduro (SANTOS
et al., 2017), como observado na figura 1. Quando a fruta estd madura, a polpa € doce
(9,5 °Brix), agradavel e de sabor acido suave (pH cerca de 3). Fruta tropical que
desempenha um papel importante na regido Nordeste do Brasil, uma vez que representa
uma fonte alternativa de renda para pequenos agricultores, principalmente durante a seca
(CASTRO, 2012).

A vitamina C € encontrada em 6tima concentrag@o, no fruto maduro pode conter
14,2 mg de acido ascorbico em 100 ml e no fruto verde 33,2 mg de acido ascorbico em
100 ml. Os minerais, célcio, fésforo, ferro, potassio, magnésio, enxofre, cobre, manganés,
zinco, boro, s6dio e aluminio, além do nitrogénio sdo encontrados, balanceados, em

6timas concentracoes, nas diversas partes do umbuzeiro (SANTOS et al., 2010).
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(a) (b) (c)

Figura 1: Fruto em diferentes estddios de maturagdo: (a) verde, (b) de vez, (c) maduro.

Fonte: Santos de Menezes et al. (2017).

Os frutos do umbuzeiro apresentaram pronunciada atividade antioxidante e
sequestro de radicais livres (capazes de neutralizar os danos causados pelos radicais
livres gerados a partir do metabolismo energético), pela presenca de compostos fendlicos
(90,4+2,2 mg.100g-1) e vitamina C (18,4+1,8 mg.100g-1; 19,53 mg.100g-1 de polpa),
bem como ha relatos da presencga de flavonoides, antocianinas e carotenoides, possuindo
grande capacidade anti-inflamatdria, anticarcinogénica e prevengao/retardo de doencas
cardiovasculares, atuando assim na resposta imune (ALMEIDA et al., 2011;
RAMALHO et al., 2011).

De acordo com Ribeiro et al. (2019) os dados obtidos mostraram que todo o umbu,
polpa fresca, casca e semente, bem como polpa comercial, contém nutrientes relevantes
e compostos bioativos, que produzem ndo apenas a parte comestivel, mas também
ingredientes em potencial de sementes e cascas para o desenvolvimento de novos
produtos na industria de alimentos. Isso, além de contribuir para a oferta de produtos
processados mais saudédveis aos consumidores, € uma maneira de reduzir o descarte de
material orgédnico e agregar valor ao umbu. Na tabela 1 estd descrita a composicdo da

polpa de umbu fresca e comercial.
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Tabela 1: Composi¢ao nutricional da polpa de umbu fresca e comercial

Parametro Polpa Fresca Polpa comercial
Sélidos totais (g.lOOg'l) 11,9 + 0,01 9,23 +0,04
Cinzas (g.lOOg'l) 2,21 £0,32 4,17 + 0,08
Proteina (g.100g™!) 7.30 £ 0,01 6,18 + 0,00
Lipideos (g.100g™) 6,00 + 1,21 4,12 £ 0,61
Carboidratos (g.lOOg'l) 71,53 £ 0,65 50,17 +0,19
Fibra Alimentar ((g.100g™) 12,35 35,32
Valor calérico (kcal. lOOg'l) 307,21 256,34

Dados referentes a média. Determinados pela diferenca (P<0,05). Fonte: Ribeiro et al
(2019)

A vida qtil pés-colheita do umbu € bastante curta, os frutos apresentam de dois a
trés dias no maximo em temperatura ambiente (SILVA, 2013), devido seu processo de
maturagdo ser muito rdpido e complexo, caracterizado por intensas alteracdes nos
parametros fisiologicos e bioquimicos, sendo influenciado diretamente pelo
comportamento respiratorio do fruto, que € tipicamente climatérico, através do aumento
da producdo de etileno durante o amadurecimento que determina as taxas em que ocorrem
as mudancas quimicas como degradacao da clorofila, degradacdo enzimatica da parede
celular, alteracdes no teor de acticares e nos teores de compostos fendlicos (LIMA et al.,
2018).

Aradjo e Barbosa (2015) analisaram bebida lidctea com leite e soro caprino
juntamente com o umbu e obtiveram notas de 6,7 e 6,5, mostrando-se melhor aceita o que
com o leite de vaca. Marinho et al. (2012), analisando iogurte com 20% de polpa de umbu
e leite caprino obtiveram menor teor de proteinas, 2,31%, o que indica maior valor
proteico a bebida lactea que ao iogurte. Quanto a andlise de dcido ascérbico, esta
apresentou elevado teor (13,97 mg/100g), o que pode estar relacionado a embalagem na
qual foi armazenada e ao processamento, uma vez que a polpa s6 foi adicionada apds
pasteurizacdo e resfriamento da bebida lactea fermentada.

De acordo com Araujo e Barbosa (2015) o desenvolvimento da bebida lactea
fermentada sabor umbu, com variagdo na concentragdo de 28,5% de soro caprino e 44%
de leite caprino permite a obten¢do de um produto com boa aceitagdo sensorial e inten¢ao
de compra durante 25 dias de armazenamento. Ao mesmo tempo, possibilita a obtengao

de um produto de simples execug¢ao, elevado valor nutricional e baixo custo, mostrando-
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se como alternativa promissora de forma a agregar maior valor econdmico aos frutos do

umbuzeiro, bem como ao soro caprino e leite caprino.

2.2, Leite Caprino

A Paraiba € o maior produtor de leite caprino do Pais, com uma produgao de 5,627
milhdes de litros por ano, sendo o municipio de Taperod o grande destaque na produgdo.
Ocupando ainda o ranking nacional na comercializa¢do, com um total de 4,059 milhoes
comercializados no ano de 2017, destacando o municipio de Amparo, com 625 mil litros
vendidos (IBGE, 2018).

De acordo com a FAO (2017), os principais leites consumidos no mundo sdo leite
de vaca, camela, bufala, ovelha e de cabra, produzindo um total de 746,7 bilhdes de litros
de leite anualmente. Dessa informacao 635,5 bilhdes de litros de leite sao oriundas da
ordenha de vacas, ou seja, 85,1% da producdo mundial, e apenas 2,4% correspondem ao
leite de cabras.

A atividade caprina leiteira se destaca devido ao fluxo de caixa dindmico, grande
valor agregado, facilidades no manejo, pequenas instalacdes e baixo investimento,
comparada a producdo de vacas leiteiras. Tornando assim uma alternativa
economicamente vidvel, visando o baixo capital investido na producdo e manutencdo e
também o valor do leite ser até trés vezes maiores que o de vaca, além de oferecer varios
beneficios para a saude (FELISBERTO et al., 2016)

O leite de cabra apresenta propriedades diferenciadas em relagdo ao leite de vaca,
como melhor digestibilidade, devido a seus glébulos de gordura menores. Apresenta altos
teores de micronutrientes (cdlcio, fésforo, potdssio, magnésio, dentre outros), com grande
destaque em seus constituintes bioativos como os peptideos, CLA e oligossacarideos.
(GARCIA et al., 2014).

E de menor alergenicidade comparado ao bovino, pois possui a proteina osi-
caseina que é a responsdvel pelos processos alérgicos, onde possui cercade 2 a 15 g L™
no leite bovino, enquanto no leite caprino, este valor chega a no maximo 7 g L'\, A alergia
ao leite de vaca atinge cerca de 6% de criancas brasileiras, e a substitui¢do por leite
caprino demonstra resultados satisfatéorios em até 40% dos casos estudados.
(HODGKINSON et al., 2017). Na tabela 2 podemos observar a composi¢ao nutricional

do leite caprino.
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Tabela 2: Composi¢ao nutricional do leite caprino

Parametro Leite Caprino
Gordura (%) 3,94
Proteina (%) 3,50
Lactose (%) 3,93

EST (%) 11,63

pH 6,53
Acidez °D 16
Densidade (gcm 3) 1.026,63
PC (°C) -0,547

EST= Extrato Seco Total; °D= Graus Dornic; PC= Ponto de Crioscopia (ponto de
congelamento). Fonte: Pellegrini (2012).

O leite caprino é rico em CLA (4cido linoleico conjugado), que € benéfico a sauide,
dificulta a formagdo de placas de gordura nas artérias, facilita a reduc@o dos niveis de
acucar no sangue e contribui para a redu¢do dos niveis sanguineos de colesterol e
triglicerideos sem alterar os niveis de HDL (bom colesterol). Seus beneficios sdo
importantes para diversos processos, onde a B-lactoglobulina do leite de cabra age
gerando peptideos bioativos durante o processo de digestdo e durante o processamento
do alimento no organismo. Estes peptideos exercem papéis bioldgicos especificos, como
atividades anti-hipertensivas, antimicrobianas, antioxidantes e imunomoduladoras
(BALTHAZAR et al., 2017).

Os carboidratos do leite caprino também agem de forma eficiente, temos como
exemplo os oligossacarideos que exibem uma série de efeitos benéficos a saide humana,
como propriedades antigénicas e efeitos anti-inflamatérios na regido intestinal. O
conteddo de vitamina A também se mostra mais elevado em relacado ao leite de vaca, onde
as cabras sdo capazes de converter carotenos em vitamina A (VERRUCK; DANTAS;
PRUDENCIO, 2019).

As caracteristicas nutricionais do leite de cabra justificam sua importancia na
nutricdo humana e sua utilizacdo em diversos processamentos na produc¢do de novos
produtos, uma vez que constitui um alimento de elevado valor nutricional com elementos
essenciais. Informagdes especificas sobre os aspectos gerais do leite de cabra sdo de
grande importincia para se obter qualidade, aceitacdo e desenvolvimento de novos

produtos, assim como oferecer beneficios a saide humana.
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H4 crescente interesse pela utilizacdo do leite de cabra e seus derivados como
alimento dotado de propriedades funcionais, em consonancia com a atual tendéncia de
alimentacdo sauddvel. Entretanto, existem ainda algumas dificuldades com relacdo a
aceitacdo dos produtos lacteos fabricados a partir do leite de cabra, devido a
caracteristicas sensoriais peculiares como o sabor e 0 aroma, que causam aversao pelos
consumidores. (COSTA et al., 2016).

O desenvolvimento de uma bebida ldctea com leite caprino destaca-se, pois além
do aproveitamento do leite para consumidores com necessidades especiais, agregaria
maior valor econdmico ao fruto, além de contribuir com a reduc¢ao do descarte inadequado
do soro de queijos no meio ambiente (ARAUJ O; BARBOSA, 2015).

A aceitagdo do leite caprino ainda traz receio, devido ao odor caracteristico que o
mesmo apresenta, podendo ser melhorado pela adi¢do de polpa de frutas aos produtos que
o contém em sua formulacdo. A grande disponibilidade de leite de cabra e a facil obtengdo
de polpa de umbu sugere uma associagdo de produtos a fim de melhorar as caracteristicas

e incorporar valor a ambos (MARINHO et al., 2012).

2.3. Reologia dos fluidos

A Reologia € uma ciéncia que surgiu no inicio do século XX e tem como principal
proposito o estudo das deformacgdes e do escoamento dos materiais, como indicado pelos
radicais de origem grega rheos (fluir) e logos (estudo). Na area de alimentos as
propriedades reoldgicas sdo utilizadas no controle de qualidade, avaliacdo da textura,
projetos de controle e processos e determinacdo da estrutura do alimento, incluindo
mudancgas fisico-quimicas que ocorrem durante o processamento € armazenamento
(ALVARDO; AGUILERA, 2001).

O comportamento reoldgico dos fluidos estd dividido em newtonianos € nao-
newtonianos, sendo os newtonianos caracterizados por uma relacdo linear entre tensdo de
cisalhamento e a taxa de deformacgdo aplicada, dependendo apenas da temperatura e da
composi¢do do fluido. Os fluidos ndo-newtonianos sdo os fluidos inelasticos, dependentes
ou independentes do tempo, de modo que, os independentes ndo sdo afetados pelo
histérico anterior de cisalhamento. Estes sdo classificados como pseudoplasticos como

descrito na figura 2.
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Figura 2: Classificagio reoldgica dos fluidos (Adaptado de STEFFE, 1996).

O dimensionamento de equipamentos para processamento de derivados de frutas
quer sejam sucos ou polpas, envolve problemas relativos ao seu escoamento (QUEIROZ
et al., 2000), e ter-se o conhecimento do comportamento reolégico € util ndo s6 para o
controle de qualidade do produto, mas principalmente para a adequagdo correta de
sistemas de tubulacdo, trocadores de calor, filtros, bombas, entre outros.

A importancia do conhecimento do comportamento reolégico dos derivados de
frutas, que deve ser utilizado nos paradmetros de qualidade, de avaliacio e operagdao dos
equipamentos processadores de alimentos. As referéncias que tratam da reologia de
derivados de frutas estabelecem que a temperatura, a concentracdo de s6lidos soldveis, o
teor de pectina e de s6lidos insoliveis sdo os principais responsaveis pelo comportamento
reologico (QUEIROZ, 1998).

O modelo reoldgico mais largamente utilizado para descrever o escoamento de
fluidos ndo newtonianos é o modelo da Lei da Poténcia. E recomendado para fluidos que
iniciam o processo de escoamento quando a tensdo de cisalhamento aplicada supera a
tensdo inicial caracteristica de cada um desses fluidos (QUEIROZ, 1998). Sdo exemplos

de modelos reoldgicos: Bingham; Herschel-Bulkley; Mizrahi-Berk e Holdsworth (1971),

10
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onde afirma que a maioria dos fluidos alimenticios apresenta comportamento
pseudopléstico, cuja viscosidade aparente decresce com o aumento da taxa de
deformacdo.

De acordo com Lewis (1993), que define viscosidade como a consequéncia dos
atritos internos na massa dos fluidos, representando resisténcia ao escoamento. A
viscosidade € considerada a principal propriedade reolégica de um fluido. Em muitas
operacoes das industrias de alimentos, conhecer a viscosidade do fluido € essencial para
a definicdo do equipamento mais apropriado. No processamento de alimentos, a medi¢ao
da viscosidade permite controlar a qualidade das matérias-primas, avaliar o efeito das
variacdes nas condicdes de processamento sobre os produtos durante a fabricacdo e
estimar o produto final.

A viscosidade pode mudar consideravelmente em algumas operagdes, em
particular, nos processos que envolvem aquecimento, resfriamento, homogeneizagdo e
concentracdo, bem como durante fermentagdes industriais (LEWIS, 1993). O termo
viscosidade € comumente utilizado para fluidos Newtonianos, enquanto para fluidos Nao-
Newtonianos o termo mais apropriado a se utilizar € viscosidade aparente, a qual depende
somente da magnitude da taxa de deformacao ou da tensdo de cisalhamento.

Fluidos newtonianos nao alteram sua viscosidade com a variacdo da taxa de
cisalhamento. Fluidos ndo newtonianos podem ser classificados conforme a variacao de
sua viscosidade aparente em funcdo da taxa de deformacdo: pseudoplésticos tendem a
diminuir a viscosidade aparente conforme aumenta a taxa de deformacdo e os dilatantes
tendem a aumentar a viscosidade aparente conforme se aumenta a taxa de deformacao
(DIAMANTE; UMEMOTO, 2015).

Muitos estudos sobre o comportamento reolégico de sucos e polpas de frutas estao
sendo feitos, Sousa et al., (2014) analisaram o comportamento reoldgico e efeito da
temperatura da polpa de pequi em diferentes concentracdes. Diamante e Umemoto
(2015), na avaliacdo de propriedades reoldgicas de produtos de frutas e vegetais,
copilaram e analisaram dados de mais de 30 publicagdes recentes sobre as propriedades
reoldgicas de produtos a base de frutas. O modelo Herschel-Bulkley e Lei da Poténcia
foram usados para descrever a maior parte do comportamento dos produtos com um
comportamento pseudopldstico com n <1.

De acordo com Moura et al.,, (A 2016) existe grande diversidade entre as
caracteristicas gerais dos produtos a base de fruta, principalmente quanto a quantidade de
sOlidos soluveis. Todas as amostras analisadas foram classificadas como fluidos

11
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pseudoplésticos, seguindo o modelo da Lei da Poténcia e ajustando bem ao modelo
Arrhenius. Foi possivel a utilizagdo de modelo tedrico para a estimativa da densidade,
com erros menores que 1,7%, mesmo com a grande variacdo de sélidos soluveis das
amostras. Para as demais propriedades, foi identificada a necessidade da avaliacao
experimental das amostras, pois os modelos tedricos estudados levam em conta somente
o teor de umidade das amostras e podem gerar erros de até 50% nas estimativas.

O comportamento reolégico ocupa posicdo de grande destaque, porém, ha
escassez de dados sobre propriedades reoldgicas dos sucos, polpas e outros concentrados
de frutas brasileiras (VIDAL; GASPARETTO, 2000). A matéria-prima brasileira
apresenta caracteristicas diferentes daquela produzida em outras partes do mundo,
principalmente no que diz respeito aos teores de polpa e de acgicares. Dai a importancia
da criteriosa caracterizacdo reoldgica de produtos brasileiros, considerando a influéncia
dos fatores que afetam as propriedades ligadas ao escoamento (BEZERRA, 2000).

Sousa et al., (2014) observaram que os modelos de Ostwald-de-Waelle,
HerschelBulkley e Mizrahi-Berk ajustaram-se bem aos dados reométricos da polpa de
pequi, com melhores resultados para o de MizrahiBerk. A equacdo de Arrhenius na taxa
de deformacdo estudada pode ser utilizada para expressar a influéncia da temperatura
sobre a viscosidade aparente. A polpa de pequi tem caracteristicas reolégicas de natureza
similar as de outras frutas e seu comportamento reoldgico, tanto sob variacdo de

concentracdo como sob efeito do aquecimento, pode ser ajustado pelos mesmos modelos.

2.4. Congelamento

O congelamento é um dos métodos de armazenamento de produtos alimenticios
mais antigos de conservacdo de produtos, com menor risco de transformacdes
indesejdveis, pois preserva o valor nutricional, sensorial e outras caracteristicas de
qualidade do produto (OLIVEIRA, 2016). Durante o congelamento, a flora de
microrganismos presente diminui consideravelmente, podendo aumentar se a operacao
de descongelamento ndo for realizada corretamente (ANDRADE, 2019).

Por um lado, as baixas temperaturas e a formacao dos cristais de gelo reduzem o
crescimento de micro-organismos e a atividade enzimatica, por outro, quando grandes
cristais de gelo sdo formados, pode ocorrer danos a integridade de componentes celulares,
alterando de forma significativa as caracteristicas originais do alimento. Sem dudvida, a

taxa ou velocidade de congelamento é um aspecto importante, uma vez que leva a

12



Revisdo Bibliogrdfica

formacao de cristais de gelo menores e, consequentemente, menores 0s impactos sobre a
qualidade do produto (PROVESI, 2015).

O processo de congelamento € de suma importancia no desenvolvimento do
produto final da liofilizacao, influenciando diretamente em diversos aspectos da amostra,
tais como: forma distribui¢do e tamanho dos poros, que sao formados pela sublimagao da
dgua ou a substancia aquosa congelada durante a secagem primdria. Segundo Malik et
al.(2018), os cristais de gelo formados durante a etapa de congelamento, influenciam
também na consisténcia, cor e reten¢ao de aroma do produto final.

O congelamento dispde de trés fases que sdo classificados de acordo com sua
velocidade em congelamento lento, rdpido e ultrarrdpido, no qual ird depender do
quociente entre a temperatura do produto e o liquido refrigerante e fatores de resisténcia
como: velocidade do ar, embalagem, tamanho do produto, geometria do sistema e
composi¢do do produto (DAMODARAN et al., 2010).

No congelamento lento o processo € mais demorado onde, 0s primeiros cristais de
gelo sao formados nos espagos intercelulares forcando assim a migracdo da dgua no
interior da célula para esses espagos. Essa fase possui formas hexagonais e por seu
tamanho ocasionam a ruptura das membranas celulares devido aos cristais formados no
espaco intercelular, nesse método o periodo de cristalizacio é maior, ocasionando
numerosos cristais de gelo extracelulares que se perdem facilmente como consequéncia
disso ha a perda de suco celular (gotejamento) durante o descongelamento dos produtos,
com perda de elementos nutritivos (OLIVEIRA, 2016; VASCONCELOS, 2016).

O congelamento ripido € resultado de uma queda brusca de pressdao ou
temperatura, sao formados pequenos cristais de gelo e distribuidos uniformemente sem
afetar a estrutura das células, nessas condi¢Oes a taxa de transferéncia de massa do vapor
d’agua para a camada seca serd maior, facilitando assim todo o processo tecnoldgico e
intensificando a desidratacdo (MALIK et al., 2018).

O congelamento ultrarrapido também conhecido como “ultracongelamento” ¢
realizado em poucos minutos em fun¢do das baixas temperaturas realizadas, onde irdo
produzir cristais de gelo esféricos (OLIVEIRA, 2016). Vérios liquidos congelantes sdao
utilizados nessa fase, um dos mais utilizados € o nitrogénio, por ser atoxico e possuir
baixo ponto de ebuli¢ado facilitando assim todo o processo de obtencdao (EVANGELISTA,
2005).

13
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2.5. Secagem por liofilizacao

A secagem € uma técnica de conservacdo utilizada para garantir a qualidade dos
alimentos e que possibilita elaborar produtos, pela reducdo do teor de dgua, esta
possibilita melhorar as caracteristicas de armazenamento e manuseio do produto, conter
o desenvolvimento microbioldgico, concentrar compostos nutricionais, inativar ou
diminuir a¢des enziméticas que podem provocar alteracdes indesejaveis nos alimentos,
ou seja, ¢ uma tecnologia que prolonga a vida ttil do produto (SILVA et al., 2015).

As inddstrias lucram com os beneficios da secagem, pois ela provoca reducio de
massa e volume, reducdo dos custos industriais como transporte, embalagem e estocagem,
além de proporcionar ao mercado consumidor, alimentos fora do seu periodo de safra
com vida de prateleira longa, por proporcionar estabilidade ao alimento, ja que, com a
reduc¢do da atividade de dgua, consequentemente ocorrerd reducao do risco de degradacao
do alimento (KUMAR et al., 2014).

A liofilizagdo € um processo de secagem que consiste na remocdo da dgua por
sublimacdo. A é4gua, ou a substdncia aquosa, € removida como vapor da substincia
congelada, ou seja, passa da fase solida direto para a fase de vapor. E uma operacio de
desidratacao na qual a matéria-prima previamente congelada € submetida a determinadas
condic¢des de pressdo e temperatura que ocasionam a sublimacio da dgua. Nesse caso, a
dgua nao passa pelo estado liquido e a dindmica entre vdcuo e baixa temperatura promove
a sublimacdo (VIEIRA et al., 2012).

Estudos sobre a aplicacdo da liofilizagdo vém sendo desenvolvidos a fim de
aprimorar e se ter uma maior preservacdo da qualidade dos alimentos processados.
Oliveira et al., (2012) ao avaliarem a prospecg¢do tecnologia do processo de liofilizacao
na industria de alimentos afirmaram que o emprego desta técnica se trata de uma 4rea
promissora, com nimero crescente de depositos de patentes e ressaltam ainda, que na drea
alimenticia, o emprego deste processo se encontra bastante correlacionado com o preparo
e o tratamento de alimentos e géneros alimenticios.

Por empregar baixas temperaturas, essa tecnologia permite a preservacdo de
propriedades organolépticas, como aromas, que sdo muito influenciados por processos
convencionais de secagem que utilizam temperaturas elevadas (VIEIRA et al., 2012).
Entre as vantagens apontadas por Marques (2008) esta o fato de que a liofilizacao permite
um minimo de encolhimento ao material a ser seco, nao havendo a formagao de camadas
duras e impermedveis (case-hardering), bem como nao ha migracdo de sé6lidos soluveis
para a superficie, durante a secagem.
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Além do aroma, a baixa temperatura preserva grande parte dos nutrientes
originais, agregando valor aos alimentos liofilizados. Por outro lado, seu custo €, em
média, o triplo daquele empregado por outras técnicas. Assim, torna-se imprescindivel o
incremento de pesquisas que possam reduzir os custos e tornar esses alimentos mais
competitivos comercialmente (VIEIRA et al., 2012).

Entre os métodos de desidratacdo que podem ser selecionados, a liofilizacdo se
destaca como uma das que melhor preservam a compostos termossensiveis, pois utilizam
baixas temperaturas. Entretanto, pds de polpa de frutas produzidos por liofiliza¢do sao
muito higroscépicos e € frequentemente necessario usar secagem aditiva como goma
ardbica para obter produtos com melhores caracteristicas fisicas, como baixa viscosidade
(SANTOS et al., 2016).

Marques (2008) e Orrego Alzate (2008) afirmam que a tecnologia da liofilizacao
consiste em trés principais operagdes: congelamento, secagem primdria e secagem

secunddria. As trés fases do processo de liofilizagcdo s@o apresentadas na Figura 3.

Congelacian Secado secundario

Eliminacion de agua

Temperatura
Secado primario
Sublimacién del hielo

Tiempo

Figura 3: Etapas do processo de liofilizacao. Fonte: Barbosa-Céanovas et al. 2000.

Na primeira etapa, definida como a de congelamento, a estrutura dos poros do
produto seco, ird influenciar na taxa de transferéncia de calor e massa no periodo de
secagem por liofilizacdo, sendo esta influéncia determinada pelos cristais de gelo
formados no material durante o congelamento e de acordo com a temperatura que sera
congelado, cristais de gelo pequenos e descontinuos, a taxa de transferéncia de massa do
vapor de dgua pela camada seca pode ser limitada, tendo em vista que o tamanho e
homogeneidade dos cristais de gelo formados, definem toda a caracteristica do produto

formada pela sublimagdo (OLIVEIRA, 2016).
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Na segunda etapa vem a desidratac@o primdria que ocorre por sublimacao, onde a
agua (no estado s6lido) contida na amostra congelada € convertida diretamente para vapor
(cerca de 90% da dgua é evaporada do produto) (SILVA, 2015). Segundo Chakraborty et
al. (2006), essa fase possui diversos fatores criticos, tais como: a quantidade de dgua na
camada seca, a velocidade e temperatura da interface e a sua duracao.

A terceira etapa € a desidratagdo secunddria que consiste na retirada de 4gua que
estd ligada a estrutura do material por dessorcdo, quando ndo existe mais 4gua na forma
de gelo, ao final da secagem secundadria este teor de 4gua chega a niveis abaixo de 3%,
(OLIVEIRA, 2016).

Segundo Metta et al. (2012) a liofilizac@o apresenta vdrias vantagens ao competir
com 0s outros processos de desidratacdo de alimentos, dentre as quais podem citar-se:

* Estocagem a temperatura ambiente;

* Redugdo drastica do peso do produto, reduzindo custos com transporte e
embalagem:

v' Frutas e hortalicas — até 95%
v Carnes — aproximadamente 80%

* Validade minima de um ano, desde que em embalagem adequada;

» Manutengao das caracteristicas nutricionais e organolépticas (cor, sabor, aroma
e textura) do produto original;

* Manutencao da forma;

* Reidratacdo instantanea;

* Seguranga microbioldgica, uma vez que aW < 0,6;

* Processo ocorre em auséncia de oxigénio.

2.6. Cinética de secagem e modelagem matematica

A liofilizacdo € definida como um processo de estabilizacdo, em que uma
substancia previamente congelada, tem o solvente removido por sublimagdo (secagem
primdria) e, em seguida, por dessorcdo (secagem secunddria). Estas condicdes garantem
que ndo haverd mais crescimento bioldgico e reagdes quimicas (JENNINGS, 2009).

Segundo Oliveira (2016) no processo de liofilizacdo, os cristais de gelo contidos
no produto, ao sublimarem, formam uma interface de transi¢do entre a camada congelada
e a camada seca, denominada interface de sublimagdo, onde, ndo existird mais cristais de

gelo, porém o contetdo de 4gua presente permanece mais elevado que o contetddo de 4gua
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na camada seca do produto. Esses cristais de gelo presentes nas amostras congeladas s
serdo realizados devido a etapa primadria da liofilizacdo onde o produto estd sob pressdao
e temperatura abaixo do ponto triplo da 4gua (MONTE, 2018).

A cinética de secagem representa as regides onde a fase sélida, liquida e vapor
estdo presentes. A interseccdo das trés linhas ocorre a uma temperatura de 0,0098 °C e
uma pressio de 4,58 mmHg, o chamado ponto triplo. E fornecido calor a um material em
condig¢des abaixo do ponto triplo, a 4gua contida neste produto passard diretamente do
estado sélido ao de vapor, sublimando. E nestas condicdes que ocorre o processo de
liofilizacdo (METTA et al., 2012). A figura... representa graficamente as propriedades da

dgua em termos de duas varidveis intensivas, pressao e temperatura.

Prassac

{mm Hag) |

cagem a vacuo

K R

PONTO
TRIPLO

Liofilizagao

0°c Temperatura (°C)

Figura 4: Diagrama de fases da 4gua. Fonte: (METTA et al., 2012)

O vapor de dgua € removido gradativamente mantendo-se a pressdo da camara do
liofilizador abaixo da pressdo de vapor na superficie do gelo, através da remocgao de vapor
com uma bomba de véacuo e posterior condensa¢do em uma serpentina de refrigeracio,
assim a medida que a secagem segue, a sublimagdo atinge o interior do alimento
congelado, deixando-o parcialmente desidratado (OLIVEIRA, 2016).

De acordo com Oliveira (2016) o condensador é uma peca indispensavel para a
retirada de dgua do produto durante a liofilizacdo, pois com a formagao de vapor de dgua
ocorre um aumento da pressdo na camara de secagem, o que poderia interromper o
processo de sublimacdo, portanto outro pardmetro considerado importante no estudo do

processo de liofilizagdo € a pressdo da camara. A pressdo da camara também influencia a
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transferéncia de calor e de massa e por isso € considerada um parametro importante no
estudo do processo de liofilizagdo. Diminuindo-se a pressdo na cimara aumenta-se a taxa
de sublimag¢ao (BORGOGNONI, 2009).

O estudo da cinética de liofilizagdo ainda é bastante escasso em relagdo ao seu
comportamento nos materiais, isso possibilita o estudo da influéncia das varidveis do
processo sobre a transferéncia de massa e aprofundamento de todo o processo. Muitas
técnicas sao utilizadas para a determinacdo da taxa de sublimacdo durante a secagem
primdria. Diante disso, alguns autores determinaram a taxa de sublimacdo retirando
amostras durante o processo de liofilizacdo e medindo a perda de peso das amostras
analisadas (CHAKRABORTY et al., 2006). Neste sentido, o estudo da cinética de
secagem € de fundamental importancia para a predi¢dao das equacgdes de taxa de secagem
utilizadas na modelagem dos fendmenos de transferéncia na liofilizagdo (MARQUES,
2008).

A utilizacdo de modelos matematicos que demonstram o comportamento do
produto durante o processo de liofilizacdo vem sendo estudada hda muitos anos
(BORGOGNONI, 2009). Existem varios modelos matematicos empiricos e tedrico. No
modo empirico s3o formados grupos fisicos que sdo facilmente estudados por
experimentos laboratoriais, controlando parametros como a temperatura, razdo da
temperatura e a velocidade do ar de secagem, ja os modelos tedricos, consideram a
transferéncia de massa o interior do sélido e a transferéncia de calor, dessa forma
descrevem o perfil da distribui¢do de dgua no interior do alimento (SILVA, 2017).

Os modelos que representam o fendmeno de dgua dentro das particulas estdo
comumente baseados em mecanismos difusionais. S3o habitualmente usados para
representar processos onde a dgua liquida se difunde através dos poros do material e, em
seguida, passa para o estado gasoso, o que € considerado como um processo de secagem
convencional. Contudo, também tem sido utilizado na liofiliza¢ao (PEREZ CASTILLO,
2010).

Utiliza-se diversos modelos matematicos na cinética de secagem representando
quem melhor se ajusta aos dados experimentais e assim, obter as equacdes de taxa de
secagem. Segundo Perez Castillo (2010) o coeficiente de difusdo tem sido eficaz para
descrever o movimento da dgua e a Lei de Fick é utilizada para descrever
matematicamente a taxa de secagem decrescente em particulas sélidas. E importante

ressaltar que, em geral, durante a secagem de alimentos ndo hd um periodo de taxa de
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secagem constante, e quando hd, este € insignificante, portanto, dependendo do caso,

podera descrever o processo de secagem completa.

2.7. Produtos desidratados em pé

O consumo de alimentos “in natura”, principalmente frutas estdo cada vez mais
baixos, tendo em vista que sdo produtos altamente pereciveis e de dificil transporte
quando comparados ao estilo de vida atual da maioria dos consumidores, impedindo
assim seu consumo. Além disso, as perdas de produtos pds-colheita possuem valores
elevadissimos, representando grandes prejuizos econdmicos, que vao desde o transporte
até a forma de armazenamento.

Uma quantidade crescente de alimentos tem sido desenvolvida e comercializada
na forma de pd. Tais produtos incluem café, cappuccinos, achocolatados, leite, sopas,
molhos, bolos, alimentos infantis, entre outros. Esta tendéncia esté principalmente ligada
com a conveniéncia oferecida pelos produtos em pd, sua estabilidade quimica e
microbioldgica e a reducdo dos custos de transporte e armazenamento (FORNY et al.
2011).

Devido a sua alta perecibilidade, a operacio de secagem aplicada as mais diversas
frutas constitui uma alternativa para ampliar mercados, aumentar lucros, diminuir perdas
pos-colheita e obter produtos com maior vida de prateleira, devido a alta estabilidade
microbioldgica na forma de p6 em compara¢do com a forma convencional (ARAUJO-
DIAZ, 2017).

Tendo em vista os diversos meios para a secagem ou mesmo desidratacdo dos
produtos alimenticios, a conservacdo por liofilizacdo tem sido bastante utilizada por
preservar as caracteristicas nutritivas e compostos bioativos presentes nos frutos. Por
provocar alteragdes minimas nas caracteristicas sensoriais € nos valores nutricionais, a
liofilizacdo aumenta a estabilidade do produto, podendo este ser armazenado em
temperatura ambiente, e ainda reduz o peso e o volume do produto final, estes beneficios
possibilitam a reducdo nos custos com embalagem, armazenamento e transporte
(BEZERRA, 2014).

Pés de frutas ou formulacdes com leite ou demais produtos podem ser usados
como um substituto conveniente diversos alimentos, sendo uma forma saudavel pois, na
sua maioria sd@o alimentos sem aditivos ou mesmo conservantes, propiciando assim
caracteristicas mais proximas ao natural, atendendo a crescente demanda populacional e
industrial.
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Segundo FORNY et al. (2011) o objetivo da producdo de alimentos em pd, de
forma geral, ¢ a sua diluicdo em um liquido para o consumo como uma bebida, ou
misturados com outros ingredientes alimenticios, para uso doméstico ou industrial. Por
isso, uma das propriedades mais importantes dos alimentos desidratados em pé € seu
comportamento quando reconstituidos com dgua ou com solugdes aquosas. Para os
consumidores, a reconstituicdo dos alimentos em pé deve ser rdpida e completa.

Assim, meios agroindustriais no processamento de produtos em pé estdo sendo
estabelecidos para que os produtos tenham uma maior vida de prateleira, apresentando
caracteristicas desejdveis pelo consumidor, boa capacidade de reidratacdo, atrativos e

nutricionalmente o mais préximo possivel dos produtos in natura.
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3. MATERIAL E METODOS
3.1. Local de realizacdo do experimento

O experimento foi conduzido no Laboratério de Engenharia de Alimentos (LEA),
laboratério de tecnologia do frio e no laboratério de agroindustria, pertencentes a Unidade
Académica de Engenharia de Alimentos, da Universidade Federal de Campina Grande
(UFCQG), localizada no municipio de Campina Grande, microrregido do Agreste
Paraibano, a 7°13°32” de latitude Sul e a 35°52°38” de longitude oeste, com area
territorial de 593,026 km? (IBGE, 2018). E no Laboratério de Pds-Colheita da UFPB,

Campus II, localizado na cidade de Areia, PB.

3.2. Matéria prima

Foram utilizados umbus (Spondias tuberosa Arruda Camara), em estddio de
maturacdo verde, adquiridas no municipio de Sumé, localizado no Cariri Paraibano. O
leite utilizado na pesquisa foi obtido do rebanho de caprinos oriundos do Setor de

Caprinocultura, pertencente a UFPB, localizado no Campus III — Bananeiras-PB.

3.3. Processamento da polpa de umbu
Ap6s a colheita os frutos foram acondicionados em sacos plésticos e transportados

para a UFCG e processado de acordo com o fluxograma da figura 5.

Transporte Armazenamento
Recepcao Congelamento
Lavagem/ Embalagem
sanitiza¢ao
Refinamento —_ Andlises
Despolpamento

Figura 5: Fluxograma do processamento e obten¢do da polpa de umbu. Fonte: Autora,

2020.
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Os umbus (Figura 6 A) foram recepcionados no laboratério de agroinddstria em
caixas plésticas vazadas, selecionados manualmente com o objetivo de separar os
maduros e verdes ou com qualquer tipo de injiria; em seguida, foram lavados em dgua
corrente para a retirada de sujidades; posteriormente, foram sanitizados com solucdo de
hipoclorito de sédio a 50 ppm por 15 minutos (Figura 6 B), enxaguados em dgua corrente
para a retirada do excesso da solu¢do de hipoclorito de sédio, depois os frutos foram
cozidos em dgua durante 5 minutos apods fervura.

O despolpamento foi realizado em despolpadora industrial (Figura 6 C), onde os
frutos foram desintegrados separando a polpa da semente e casca. Posteriormente, a
massa obtida foi homogeneizada, e a polpa refinada foi acondicionada em embalagens de
polietileno de alta densidade e fechados com seladora manual. (Figura 6 D). Uma parte
foi submetida a congelamento rapido em nitrogénio liquido (-196 °C) visando melhor
preservacdo de suas caracteristicas fisicas, quimicas e sensoriais, e, em seguida, foram
acondicionadas em freezer horizontal a temperatura de -30 + 2 °C, até realizacdo dos

experimentos. Outra parte foi separada para anélises imediatas posteriores.

.

©) (D)
Figura 6: Umbus (A), Sanitizacdo (B), Despolpamento (C), Polpa pré-cozida embalada
(D). Fonte: Autora, 2020.
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3.4. Processamento do leite caprino

As amostras de leite utilizadas foram obtidas por meio de ordenha manual (Figura
7 A), seguindo-se os cuidados higiénicos desenvolvidos no Setor. Depois as amostras
foram tratadas (Figura 7 B) por processo térmico de pasteurizacdo lenta a 65 °C por 30
minutos (BRASIL, 2000) sendo acondicionadas em garrafas plasticos de polietileno, com

capacidade de 1 (um) litro (Figura 7 C) e armazenadas sob refrigeracdo (10 °C).

(A) B) ©

Figura 7: Ordenha (A), Pasteurizacio (B), Envaze (C). Fonte: Autora, 2020.

3.5. Elaboracao das formulacoes

As formulagdes estudadas serdo: Formulacido 1 = 40 % polpa de umbu + 60% de
leite caprino; Formulagdo 2 = 50% polpa de umbu + 50% de leite caprino; Formulacao 3
= 60% polpa de umbu + 40% de leite caprino. Na tabela 2 encontram-se as porcentagens
das formulagdes para a elaboracdo da umbuzada.

Tabela 3: Formulacdes da umbuzada

Formulacao Polpa (%) Leite (%)
I 40 60
I 50 50
I 60 40

Fonte: Autora, 2020.
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3.6. Processamento da umbuzada

As etapas do processamento da umbuzada estdo expostas no fluxograma da Figura 8.

——

N -

<

<

Figura 8: Representacido do processo de formulacdo e obtencdo de umbuzada em pé.
Fonte: Autora, 2020.
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3.7. Caracterizacao fisico-quimica da matéria prima e das formulacoes

3.7.1. Teor de agua e solidos totais
O teor de dgua e os solidos totais foram determinados pelo método de secagem
das amostras em estufa a 105 °C £ 3 °C até peso constante, segundo metodologia descrita

pelo TAL (2008).

3.7.2. Potencial hidrogenionico (pH)
Determinou-se o potencial hidrogenionico (pH) pelo método potenciométrico,
através de um pHmetro, medidor digital modelo TEC-2 da marca Tecnal, calibrado com

solucdes tampao de pH 7,0 e 4,0, segundo a metodologia do IAL (2008).

3.7.3. Solidos soluveis totais

Os solidos soluveis totais foram determinados através de leitura direta com um
refratbmetro portatil da marca Instrutherm, modelo RT-95. A leitura do Brix sera
corrigida em funcao da temperatura da amostra utilizando-se a tabela contida no manual

do IAL (2008).

3.7.4. Acidez total titulavel em acido citrico
A acidez total tituldvel serd realizada pela técnica titulométrica, baseada na
neutralizacdo da amostra com a soluc@o padronizada de NaOH 0,1 N, de acordo com o

método descrito pelo TAL (2008).

3.7.5. Aciicares redutores em glicose
A técnica utilizada foi a de titulometria com solucdo de feeling em aquecimento,

de acordo com a metodologia descrita pelo IAL (2008).

3.7.6. Aciicares nao redutores em sacarose
Foram determinados segundo método baseado na multiplicac¢do da diferenga entre
as porcentagens de acticares totais e aguicares redutores em o fator 0,95 de acordo com a

metodologia descrita pelo IAL (2008).
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3.7.7. Acicares totais
A técnica utilizada foi a de titulometria com solugdo de feeling com aquecimento,

apos hidrolise dcida da amostra, segundo a metodologia descrita pelo IAL (2008).

3.7.8. Acido ascérbico

A determinacdo do acido ascorbico foi realizada de acordo com a metodologia da
AOAC (1997), a qual se baseia na redugdo do 2,6-diclorofenol indofenol-sédio (DCFI)
pelo 4cido ascérbico, modificada por BENASSI & ANTUNES (1998), que utilizam o

acido oxdlico como solugdo extratora.

3.7.9. Cinzas
A quantidade de cinzas foi determinada através da incinera¢do das amostras em
mufla aquecida a 550 °C, até a obtencao de um residuo isento de carvao, com coloragdo

branca acinzentada, segundo metodologia descrita pelo IAL (2008).

3.7.10. Proteinas
O teor de proteinas foi determinado pelo método Micro-Kjeldahl, que consiste na
determinac¢do do nitrogénio total. Para converter o resultado em proteina sera utilizado o

fator 5,75, recomendado para proteinas de vegetais, de acordo com a metodologia descrita

pela AOAC (2010).

3.7.11. Lipideos

A quantidade de lipideos foi determinada pelo método de Bligh-Dyer (FOLCH et
al. 1957) na qual utiliza-se cloroférmio e metanol (2:1). E para o leite foi realizada a
dosagem de dcidos graxos, utilizando o extrato lipidico obtido na determinagdo da
gordura, como ja descrito, que foram saponificados e esterificados segundo descrito por

Hartmam e Lago (1973).

3.7.12. Carboidratos totais
Os carboidratos totais das amostras foram calculados a partir da diferenca entre a
massa inicial da amostra (100 gramas) e o total da massa de proteinas, lipidios, cinzas e

fibra alimentar, conforme metodologia do IAL (2008).
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% Carboidratos = 100—- (A+B +C + D) 3.1

em que:

A —teor de dgua, %;
B — proteinas, %;
C — lipidios, %;

D — cinzas, %;

3.7.13. Valor calérico
Para determinacdo da Energia (calorias Kcal) foram utilizados os fatores de
conversao, kcal = (9 x lipidios) + (4 x proteinas) + (4 x carboidratos totais), conforme o

célculo do valor energético da Resolu¢do da ANVISA RDC n° 360/03 (BRASIL, 2003).

3.7.14. Atividade de agua
A atividade de agua foi determinada através de leitura direta da amostra na
temperatura de aproximadamente, 25 °C, com o auxilio do equipamento Aqualab CX-2T,

Decagon a 25 °C.

3.8. Cor

Os parametros de cor foram determinados por leitura direta na amostra utilizando-
se espectrofotdmetro MiniScan HunterLab XE Plus, com sistema de cor Cielab. O
instrumento, equipado com iluminante D65/10° foi calibrado com placa preta e placa
branca padrdao (X=80,5, Y=85,3, Z=90,0), conforme instrucdes do fabricante. Os
parametros determinados foram: L* que fornece a luminosidade, variando do branco
(L=0) ao preto (L=100); a* que caracteriza a coloracdo na regido do verde (-a*) para a
cor vermelha (+a*), e b* que indica a coloragdo no intervalo da cor azul (-b*) para a cor

amarela (+b*).

3.9. Comportamento reolégico

Para determinacdo do estudo reoldgico das formula¢des da umbuzada, utilizou-se
um viscosimetro Brookfield modelo DV II + Pro, para efetuar as leituras dos valores de
viscosidade aparente e porcentagem de torque das formulagdes, as medidas foram
realizadas nas temperaturas de 5 °C, 10 °C, 15 °C e 25 °C por serem, respectivamente, a

temperatura tipica de consumo de suco de frutas e a temperatura representativa ambiente.

27



Material e métodos

As leituras do torque foram feitas logo depois de transcorridos os primeiros 30 segundos
de cisalhamento, em diferentes velocidades de rotacoes: 50, 60, 70, 80, 90, 120, 135, 140,
150, 160, 180 e 200 rpm.

Os dados de velocidade de rotagdo, viscosidade aparente e torque obtidos no
viscosimetro foram utilizados para obten¢do das medidas reoldgicas (tensdo de

cisalhamento e taxa de deformacgdo) seguindo-se a metodologia de MITSCHKA (1982).

3.9.1. Ajuste matematico aos dados experimentais de reologia

Os modelos reoldgicos de Ostwald-de-Waelle (Lei da Poténcia), Casson,
Herschel-Bulkley e Mizrahi-Berk foram ajustados aos valores experimentais de tensdo de
cisalhamento e da taxa de deformacdo e a realizacdo do ajuste dos modelos mateméticos
aos dados experimentais foi aplicado a andlise de regressdo nao linear, pelo método
Quasi-Newton, a partir do software STATISTICA 7.0. Para a definicdo do melhor ajuste
foram analisados os coeficientes de determinacdo (R?) e desvios quadrados médios

(DQM).

Os valores experimentais de tensdo de cisalhamento e da taxa de deformacao
foram ajustados pelos modelos reoldgicos de Ostwald-de-Waelle, Casson e

HerschelBulkley (Equacdes: 3.2, 3.3 e 3.4 respectivamente).
Ostwald-de-Waelle (Lei da Poténcia)
T=K@®)" (3.2)

Em que:

T = tensdo de cisalhamento (Pa)

vy = taxa de deformagio (s ')’

K =indice de consisténcia (Pa. s ")

v = indice de comportamento de fluxo (adimensional)

Casson

72 = ko + kcy'” (3.3)
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Em que:

1 = tensdo de Cisalhamento (Pa) !/

y — taxa de deformacdo (s !)

Kc = viscosidade pléstica de Casson (Pa. s) /2

Ko = tensdo inicial(Pa) '

Modelo Herschel-Bulkley
T—toH=Kuny ™ (3.4)

Em que:

T = tensdo de Cisalhamento (Pa)

Ton = taxa de deformacdo (s ')

ku = viscosidade plastica de Casson (Pa. s ")

ny = indice de comportamento de fluido (adimensional)

3.9.2. Analise estatistica

Para avaliagdo dos dados da viscosidade aparente foi adotado o experimento
fatorial de acordo com as rotacdes, formulagdes e repeticdes, utilizando anédlise de
varidncia no programa computacional ASSISTAT 7.7. De posse das viscosidades
aparentes foram calculados o efeito da temperatura com auxilio do programa
computacional ORIGIN 6.0 e para identificar comportamento reologico das formulacdes
usou-se o programa STATISTICA versao 7.0. As andlises de regressdo nao linear foram
feitas pelo método Quasi-Newton e como critério de selecdo para o modelo que melhor
representou o processo, utilizou-se o coeficiente de determinacdo (R?), a magnitude do
erro médio relativo (P), do desvio-padrao da estimativa (SE) e do desvio quadratico médio

(DQM).

3.10. Cinética de congelamento
As cinéticas de congelamento das formulacdes da umbuzada foram realizadas em
freezers convencionais da Metal frio com dispositivo de controle nas temperaturas de -

20, -50, -100 e -150 °C. Os dados foram coletados para a construcdo da curva de
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congelamento em funcdo do tempo, colocando-se uma amostra de 20 g da formulagao
com espessura de aproximadamente 10 mm (placa plana) em um freezer para cada
temperatura estudada. A temperatura do freezer foi monitorada por um termopar e a
temperatura da amostra a partir de outro termopar instalado no meio da amostra.

Os dados de decréscimo de temperatura foram obtidos introduzindo-se um
termopar no centro geométrico da amostra e registrando as temperaturas com intervalos
de 60 segundos até que essa se torne constante ou bem préximo a temperatura do meio

de congelamento.
3.10.1. Modelo de Fourier

A Lei de Fourier foi aplicada aos dados experimentais considerando que segundo
Fioreze (2004), o nimero de Fourier (Fo) é o tempo adimensional, em fun¢do do
comprimento caracteristico L. para superficie plana, ou do raio externo para cilindros ou

esferas, conforme Equacdo 3.5.

aT 0%T
—=a>— (3.5)
ot 0x
Para o célculo da transferéncia de calor, em regime transiente, cuja forma se
assemelha a uma placa plana de espessura 2L, pequena em funcao do tamanho da mesma,
ou seja, placa infinita, inicialmente a temperatura T; € subitamente colocada em um meio
com temperatura T, ocorrerd transferéncia de energia por conducdo entre o corpo € o

meio, sendo a distribuicdo de temperatura Tx na posi¢ao “x” (centro geométrico do objeto)

desse corpo, uma funcdo do tempo, fornecida pela Equacdo 3.6 que equivale ao modelo

de Fourier:
T, —To ,
RT = ——-—= Z A, - exp(—o;Fp) (3.6)
Ti — T
n=1
em que:
2.sen oy
A, = (3.7)

o1 + (senag; - cosoy)

Fy = (ﬁ) -t (3.8)

Para n =1 a equagdo se torna:
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T-Too __ 2.senoq

To—Too o1+(senoy'cosoq)

Essa equacao pode ser simplifica para

RT = A;-exp(A;-t)

€m que,
T-T.
RT = =
To—Two
2.seno
Al = L
g1+(senoq-cosaq)
ola
=\
em que:

RT = Razao de temperatura, adimensional;

T = Temperatura de cada momento, ° C;

To = Temperatura do meio de congelamento, ° C;
To = Temperatura inicial do produto, ° C;

A, = Coeficiente que depende do produto;

on = Raiz transcendental;

Fo = Numero de Fourier, adimensional;

o = Difusividade térmica efetiva, mm?.s';

L = Espessura da amostra dividida por 2, mm;

t = Tempo, s.

3.10.2. Modelo I de Cavalcanti-Mata & Duarte

Material e métodos

exp (UL%—;{ . t) 3.9

(3.10)

(3.11)

(3.12)

(3.13)

O Modelo I de Cavalcanti-Mata & Duarte proposto pelos autores em 2011 € uma

equacdo derivada do Modelo de Fourier, utilizando o primeiro termo da série

(CAVALCANTI-MATA & DUARTE, 2011). No entanto neste modelo os autores

atribuem uma corre¢do potencial no tempo, atribuindo um coeficiente N ao Modelo de

Fourier, tornando o modelo semi-tedrico, e pode ser escrito conforme a Equacao 3.14.
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RT(t) = A, exp(A, tV) (3.14)

em que,

N = coeficiente de corre¢ao temporal.
3.11. Experimentos da liofilizacao

Na liofilizacdo, foram realizados vinte experimentos com 3 repeti¢des, descritos
na Tabela 4, com formulacdes variando a polpa de umbu, o leite caprino e a temperatura
(°C). A partir dos ensaios foram determinadas as influéncias de cada varidvel e
formulacido estudada sobre o processo de liofilizagdo, com relacdo a temperatura de

congelamento, tempo de secagem e a qualidade do produto final.

Tabela 4: Delineamento experimental para os ensaios de secagem por liofilizacao

Ensaio Quantidade de Quantidade de leite Temperatura de
polpa de umbu (%) (%) congelamento (°C)

1 0 100 -20

2 0 100 -50

3 0 100 -100

4 0 100 -150

5 100 0 -20

6 100 0 -50

7 100 0 -100

8 100 0 -150

9 40 60 -20

10 40 60 -50

11 40 60 -100

12 40 60 -150

13 50 50 -20

14 50 50 -50

15 50 50 -100

16 50 50 -150

17 60 40 -20

18 60 40 -50
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19 60 40 -100
20 60 40 -150

3.12. Cinética de liofilizacao

Para a realizacdo da cinética de liofilizacdo foram utilizadas as concentragdes ja
congeladas nas quatro temperaturas citadas anteriormente. As amostras (em duplicatas)
em cada formulacao foram colocadas em recipientes de pléstico e congeladas na forma de
placa de 10 mm de espessura e apOs o congelamento colocadas dentro de um tubo de
vidro com capacidade de 500 ml com boca de didmetro de 75Smm e acoplado a valvula
(manifolds) do liofilizador adaptado para o procedimento. A cinética de liofilizacdo das
formulacdes, foi realizada, seguindo o Fluxograma da Figura 9. A liofilizacdo foi

realizada no equipamento de Marca Terroni, modelo de Bancada Série LS 6000 A.

Congelamento

(-20, - 50, -100 e -150 °C)

|

Secagem por Liofilizacao

I

Acondicionamento

Figura 9: Fluxograma de realizacdo da liofilizagao.

Durante a secagem foram monitorados o tempo de liofilizacdo e o teor de dgua do
produto inicialmente a cada 30 minutos, depois a cada lhora, em seguida a cada 2h
fechando-se a valvula (manifolds), e retirando as amostras para pesagem, em balanca
semianalitica. Esta operacgao foi repetida até peso constante, finalizando-se o processo. A
temperatura interna foi monitorada a cada pesagem como também a externa. A partir dos
dados de variacao do teor de dgua com o tempo de liofilizacao, foi determinada a cinética

de liofilizacdo (Equagao 3.15).

33



Material e métodos

sz - Xe

RX =
szinicial - Xe

(3.15)

onde:

RX = razdo de teor de dgua, adimensional;
X. = Deste modo, a lei de Fick (Equacgdo 3.16) de balanco de massa de dgua do
interior do produto serd modificada considerando-se a difusividade efetiva (Der) como

uma difusividade efetiva por sublimacao (Ds), obtendo-se a Equagdo 3.17.

0X
— =V(D,VX 3.16
em que:

X = teor de 4gua do produto em base seca, decimal;

t = tempo de secagem, segundos;

Det = difusividade efetiva, m%s™'.

X
— = V(D,VX 3.17
em que:

X = teor de dgua do produto a uma pressao de 0,14 mmbar em base seca, decimal;

2.-1

Ds = difusividade efetiva por sublimacao a 0,14 mmbar, m~s™.
Ao aplicar a Lei de Fick modificada para predizer a velocidade do movimento da

agua por sublimag¢do no processo de liofilizagdo, tem-se a Equacgdo 18:

(3.18)

ox 02X q 0X
at = f

= Ps\axz Ty ox

E necessério considerar as seguintes hipéteses para validar o modelo: sublimacio
constante, teor de d4gua interna como unidirecional, encolhimento do produto desprezivel
e geometria como a de uma placa plana infinita de espessura L.

A Equacio 3.19 apresenta solucdes para diferentes geometrias, considerando q =
0 para placa plana, q = 1 para cilindro e q = 2 para forma esférica. Considerando a placa

plano no estudo, onde, teremos para placa plana, com y = L:
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X, -X,, 8w 1 2D,

—=—E—- —2n+ 1) St 1

Xo—Xes w2 Li@n+1)? exp\~(@n+ 1% 57 (-19)
n=

em que:

Xs—X ~ . . ~ . .
———%=razdo de teor de 4gua no processo de sublimacio, adimensional;

Xsi—Xes

X = teor de 4gua submetida a pressdo de 0.14 mmbar a cada tempo, decimal;
Xo = teor de 4dgua inicial submetida a pressao de 0.14 mmbar, decimal;

Xe = teor de dgua de equilibrio a pressdo de 0.14 mmbar, decimal;

D; = difusividade efetiva por sublimag¢ao a 0,14 mmbar, m2s!, mm?3s!;

L = comprimento caracteristico (meia espessura da amostra), mm;

t = tempo, segundos.

O estudo da prética que conduz o processo de secagem € realizado através da
andlise dos dados experimentais e/ou utilizando modelos matematicos. O modelo
exponencial proposto por Lewis pode ser observado a seguir, com o diferencial de

considerar o K; como uma constante de sublimacao:

0X
Fr = =K (Xs — Xes) (3.20)

em que:

2.-1

s= constante de sublima¢do, mm-~s™.
Nao considerando os efeitos no interior do material, a equacdo de Lewis presume
que toda a resisténcia ao transporte de dgua se encontra na camada limite (KUROZAWA,

2009). A formula em sua plenitude € expressa da seguinte forma:

RX = exp(—K;.t) (3.21)
Dentre os modelos de secagem semitedricos, semiempiricos e empiricos de
produtos destacam-se os modelos exponenciais. Para estudo da cinética de liofilizagcdo do
presente estudo serdo utilizados os modelos matemaéticos cujas equacdes correspondentes

estdo descritas na Tabela 5.

35



Material e métodos

Tabela 5: Modelos matematicos empregados na cinética de liofilizagao da polpa de umbu

com leite caprino

Modelo Teérico Equacao
Fick (1° termo da série) 8 1 , mD; (3.22)
RX = FZ;—(Zn N exp|—(2n + 1)*- A2 -t]
Modelo semitedrico Equacao
. s 2
Cavalcanti-Mata modificada RX = a, - exp (_ 7r4 les " N1> ta, (3.23)
9.7m2. D,
- exp (_ VE . th)
Modelo semiempirico Equacao
Lewis modificada RX = exp(—ks-t™) (3.24)
. 2
Page modificada RX = exp (_ n°Ds t") (3.25)
412
Modelo empirico Equacao
Midilli et al. Modificada RX = a-exp(—ks-t™) + b.t (3.26)

t = tempo em minutos; aj, a, a3, a, b € n = s@o constantes do modelo.

O coeficiente de sublimacdo (Ks) foi obtido por meio da Equagdo 3.20,
considerando que a remocgao de dgua por sublimagdo durante o periodo de liofiliza¢do da-
se de forma semelhante a remoc¢do de dgua por difusividade liquida efetiva.

Os parametros dos modelos foram obtidos por andlise de regressdo linear
empregando-se 0 método numérico Quasi-Newton para todos os modelos, por meio do
Software Statistica 7.0.

Para selecionar o modelo que melhor representou o processo de secagem, foram
utilizados o coeficiente de determinacdo (R2?), o coeficiente de determinagdo ajustado
(R?%), calculado de acordo com a Equacdo 3.27, o desvio quadritico médio (DQM),
calculado pela Equagdo 3.28 e o erro médio relativo (P) calculado conforme Equacgdo 3.29

e o desvio-padrao estimado (SE) conforme Equacio 3.30.

2 _q_ ("1 N4 _pe
RZ =1 (n_(p+1)) (1-R?) (3.27)
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2
Do — Y™ (RXexp; — RXpre,) (3.28)
n
100 < (|RXexp, — RXpre|
p= Z( exZiX Wi) (3.29)
n i—1 expi
2
= jZ?:l(RXexpi_RXprei) (3.30)
GLR

em que:

R?, = coeficiente de determinacdo ajustado;

R? = coeficiente de determinacio;

n = numero de dados experimentais;

p = nimero de parametros determinados pelo modelo;

DQM = desvio quadratico médio;

RX.xp = Razdo do teor de d4gua obtida experimentalmente;

RX,re =Razdo do teor de dgua predita pelo modelo matematico;
P = erro médio relativo;

SE = erro padrao;

GLR = grau de liberdade do residuo.

De acordo com os coeficientes de difusdo de sublimacao, determina-se e a energia
de ativacdo (E,) do processo, por meio da equagdo de Arrhenius, Equagdo 3.31 (HORN
et al., 2010).

a = Dy exp (8131511 T) (3.31)

em que,

T - temperatura em Kelvin,

D, - constante,

R - constante universal dos gases, 8,314 J mol'K!

E, - energia de ativagio (J mol™).
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Ap6s a obtencdo da energia de ativagdo e do parametro Do determinam-se os
célculos das propriedades termodindmicas do processo, tais como: entalpia, entropia e
energia livre de Gibbs. Segundo Jideani e Mpotokwana (2009), esses trés parametros

podem ser determinados a partir, respectivamente, das Equacdes: (3.32), (3.33) e (3.34).

AH = E, — RT (3.32)

AS =R [m(po) —In (i—”) - ln(T)] (3.33)
D

AG = AH — TAS (3.34)

em que,
AH - entalpia, J mol!;

AS - entropia, J mol! K'!;

AG - energia livre de Gibbs, J mol 'K

k» - constante de Boltzmann, 1,38.102% J K!
kp - constante de Planck, 6,626. 10347 s,

No final do processo de secagem os produtos em pé foram acondicionados em
embalagens de polietileno, seladas a vacuo e em seguida revestido por embalagens
metalizadas com fechamento ziper pack e em seguida foram identificadas e armazenadas

sob temperatura ambiente e condi¢des higi€nico-sanitdrias adequadas.
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3.13. Caracterizacao fisica dos pés de umbuzada

3.13.1. Densidade aparente

Seguindo a metodologia de POLITI (2009), utilizou-se uma proveta onde a
amostra foi pesada na mesma, foi anotado a massa da proveta vazia e a massa da mesma
com a amostra, em seguida foi observado o volume ocupado pela massa pesada na proveta
e anotou-se esse valor para cdlculo da densidade aparente através da equagao:

Mp,vazia - Mp,cheia

Pa = (3.35)

Vocupado

Onde:
pq= densidade aparente
M, yqziq= massa da proveta vazia

My, cheiq= massa da proveta com amostra

Vocupado= volume ocupado pela amostra na proveta

3.13.2. Densidade compactada

A metodologia adotada foi a de TONON (2009), onde foi colocado
aproximadamente 2 g de p6 numa proveta graduada de 5 mL, submetendo a mesma a
batimentos (50 vezes) com uma altura de referéncia sobre a bancada, o volume ocupado

pela amostra na proveta foi anotado para célculo através da equagdo:

I
<I3

Pe (3.36)

Onde:
p.= densidade compactada
m= massa da amostra

V= volume ocupado pela amostra na proveta

3.13.3.Angulo de repouso
Para realizacdo da anélise colocou-se um funil em um suporte e logo abaixo um

papel milimetrado para quantificacdo do diametro (d=2*raio) que a amostra ocuparia ao
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cair sobre o mesmo. Ao colocar a amostra no funil, foi possivel observar a forma de um
cone sobre o papel, onde além de observar o diametro também se observou a altura (h)
do cone formado, em seguida foi possivel calcular o angulo de repouso através das

equacgoes:
tgl =g (3.37) 0, = arctg (tg0)

Onde:
h= altura do cone
r=raio do cone

Or= angulo de repouso

A interpretacdo dos resultados obtidos foi analisada segundo PRISTA et al. (1995):
- Angulo de repouso superior a 40° — Fluxo Ruim;

- Angulo de repouso inferior a 40° — Fluxo Livre.

3.13.4. Molhabilidade

Foi utilizado o método de molhabilidade estdtico proposto por Freudig et al.
(1999) com algumas modificacdes; este método consistiu em depositar suavemente 1 g
de amostra sobre 100 mL de 4dgua destilada a 25 °C e determinar visualmente o tempo
necessario para que todas as particulas se molhem; enfim, a molhabilidade foi calculada

de acordo com a Equacdo:

(3.38)

~+| =

Onde:
M- molhabilidade
N- massa da amostra (g)

t- tempo (seg)
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3.13.5. Solubilidade

A solubilidade foi determinada pelo método de Eastman & Moore (1984) e
modificado por Cano-Chauca et al. (2005); 1 g de p6 foi adicionado em 100 mL de dgua
sob alta velocidade de agitacdo em um agitador magnético, por 5 min.; o pé disperso em
dgua foi centrifugado a 2600 rpm durante 5 min.; uma aliquota de 25 mL do sobrenadante
foi transferida para uma placa de Petri, previamente pesada e submetida a secagem em

estufa a 105 °C, por 24 h; a solubilidade foi calculada segundo a Equagao:

[[%Tm]xmn (3.39)

3/

S

Onde:
S- solubilidade (%)
Ms- massa dos sélidos dissolvidos no sobrenadante, g

Ma.- massa da amostra, g.

3.13.6. Higroscopicidade

Foi determinada de acordo com o método proposto por Cai e Corke (2000), com
algumas modificagOes; as amostras em po (cerca de 1 g) foram colocadas em um
recipiente hermético contendo uma solug¢do saturada de NaCl (umidade relativa de
75,29%) a 25 °C por sete dias, com posterior pesagem dos poés; a higroscopicidade foi

expressa como percentagem (%).

3.14. Analise estatistica dos dados

Os resultados obtidos, referentes a composi¢cdo das amostras antes e apds o
processo de liofilizacao foram submetidos a andlise estatistica de compara¢do das médias
pelo teste de Tukey a nivel de 5% de probabilidade utilizando o programa Assistat 7.7
(SILVA e AZEVEDO, 2016).
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4. RESULTADOS E DISCUSSAO

Resultados e discussdo

4.1. Caracterizacao fisica, quimica e fisico quimica da matéria prima

Na tabela 6 estdao apresentados os valores dos parametros fisicos, quimicos e fisico

quimicos da polpa de umbu pré-cozida.

Tabela 6: Valores médio e desvios padrdo dos parametros fisicos, quimicos e fisico

quimicos da polpa de umbu

Variaveis Média tdesvio padrao
Teor de dgua (% b.u.) 91,53+0,23
Sélidos totais (%) 8,47+0,23
Cinzas (%) 0,31+£0,02
Lipideos (%) 0,16+0,02
Proteina (%) 1,09+0,19
Carboidratos totais 6,90+0,22
Valor calérico 33,50+1,05
Acucares redutores em Glicose g/100g 3,2240,46
Actcares nao redutores totais em Sacarose g/100g 1,2240,78
Acucares totais g/100g 4,50+0,44
pH 2,64+0,03
ATT (%) 2,08+0,09
Acido ascérbico mg/100g 8,69+0,15
Sélidos Soliveis (Brix) 7,23+0,25
aW 0,99+0,0006
Luminosidade (L*) 45,40+0,50
Intensidade de verde (-a*) -0,50+0,31
Intensidade de amarelo (-b) 19,67+0,23

Observa-se que a polpa de umbu possui um elevado teor de agua representando
91, 53 % e soélidos totais com 8,47%. Esses valores se aproximaram com dados de
Marinho et al. (2012), que encontrou 91,08% e 9,01% para teor de dgua e s6lidos totais,
respectivamente. J4 para cinzas observou-se valor um pouco mais baixo ao encontrado
por Silva et al (2017), onde resultou em seu estudo o valor de 0,34% nesta varidvel, valor

préoximo ao encontrado neste trabalho que foi de 0,31%. Segundo Chitarra & Chitarra
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(2005) o teor de cinzas, apesar de obter um percentual mais baixo, desempenha um papel
de grande importancia no valor nutricional dos alimentos.

A polpa deste fruto apresentou valores relativamente baixos para proteina 1,09%,
lipidios 0,16% e para carboidratos 6,90%, de acordo com a Tabela Brasileira de
Composicdo de Alimentos (TACO, 2011), para polpa de umbu congelada, foram
encontrados valores de 0,5% de proteina, 0,1% de lipideos e 8,8% de carboidratos, sendo
relativamente varidvel aos encontrados nesse trabalho. Esses valores justificam o valor
calorico de 33,50% onde foram bem préximos aos encontrados por Silva (2018),
estudando a polpa deste fruto encontrou o valor de 33,99, resultando em valores
importantes no fornecimento de energia ao organismo desempenhando funcdes
essenciais.

As médias obtidas para agucares redutores, ndo redutores e totais foram 3,22%,
1, 22% e 4,50%. Valores inferiores aos encontrados por Silva et al. (2017), obtendo os
valores de 4,92%, 5,30% e 10,50% para agucares redutores, ndo redutores e totais,
respectivamente. Os teores de acucares desse fruto tem reflexo direto com o grau de
maturidade que foram coletados, visto que, os teores de agicares menores possuem um
menor grau de maturidade, um fruto de vez, menos adocicado. Isso acontece devido os
carboidratos presentes no fruto ainda nao terem degradado os polissacarideos, onde sdao
convertidos em monossacarideos e dissacarideos. (Chitarra & Chitarra, 2005).

A polpa apresentou valores de 2,64 para pH e 2,08 para acidez total tituldvel
(ATT), Santos de Menezes et al. (2017) estudando diversas variedades de umbu analisou
as polpas e obteve para uma delas os valores de 2,82 para pH e 2,05 para ATT, valores
esses comparativos a mesma maturacdo do fruto utilizado nesse trabalho. A polpa do
fruto de vez possui o maior rendimento, sendo muito importante para producdo de novos
produtos.

O 4cido ascérbico encontrado foi de 9,69, visto que, os frutos utilizados foram os
semi-maduros, justificando assim sua alta acidez. O teor de SST foi de 7,23 °Brix, os
valores encontrados estdo abaixo do Padrao de Identidade e Qualidade (PIQ) que exige
valor minimo de 9,00 °Brix, para polpa de umbu. (BRASIL 2000). Sendo ainda
considerado um fruto com grande atividade de agua (aW) representando 0,99 na polpa
estudada.

Observa-se ainda na tabela 6, os parametros da cor, representados pela
luminosidade (L* = 45,40) e pelas coordenadas de cromaticidade, intensidade de verde
(a* =-0,50) e intensidade de amarelo (+b* = 19,67), sendo considerada uma polpa escura
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com predominancia verde amarelado. Valores préximos foram encontrados por Santos et
al. (2021) em um dos gendtipos estudados, onde observou os valores de 46,48 (L*), 0,05
(a*) e 18,36 (+b*).

Na tabela 7 estdo apresentados os valores médio e desvios padrdo da capacidade

antioxidante da polpa de umbu.

Tabela 7: Valores médio e desvios padrao da capacidade antioxidante da polpa de umbu

Variadveis Média tdesvio padrao
Compostos fendlicos (mgAG*/100g) 32,9+0,09
Atividade Antioxidante (uM de Trolox/g) 5,63+0,30

No que se refere ao teor de fendlicos totais (FT), observou-se que a polpa de umbu
apresentou 32,90 mg 4cido galico/ 100g de polpa. Segundo Melo e Andrade (2010), os
valores de FT de umbu podem variar de 31,47 a 39,6 mg/100 g, pois a variagdo ocorre de
acordo com o grau de maturagdo deste fruto. Lima et al. (2018), analisando diversas
marcas de polpa de umbu, obteve valores entre 31,29 e 39,98 de FT em trés marcas
estudadas. Os polifendis t€ém sido amplamente estudados devido ao seu potencial como
antioxidantes, compostos por um ou mais anéis aromaticos , responsaveis por proteger as
células sadias do organismo contra a acio oxidante dos radicais livres (Valenzuela et al.,
2016).

Em relacdo a atividade antioxidante (AA), foi obtido o valor de 5,63 uM de
Trolox/g, valores inferiores aos relatados por Rufino et al. (2010) que encontraram o valor
de 6,3 uM de Trolox/g para o umbu. As cultivares e os locais em que os frutos sdo
produzidos influenciam na diferenca dos compostos fendlicos e atividade antioxidante.
Esse tipo de variacio reflete as diferencas nas praticas climdticas e culturais entre locais,
incluindo variacdo na radiagdo ultravioleta, alta temperatura, estresse hidrico e nutrientes
minerais (BAHUKHANDI et al., 2018).

A caracteriza¢do quimica e fisico quimica do leite caprino encontra-se na tabela
8. Os resultados das andlises quimicas e fisico-quimicas indicaram que o leite caprino
utilizado para producdo da umbuzada estava dentro dos padrdes estabelecidos pelo
Regulamento técnico de producdo, identidade e qualidade do leite de cabra (BRASIL,
2000), sendo observado apenas algumas variagdes.

Na tabela 8 estdo representados os valores médio e desvios padrdo dos parametros
quimicos e fisico-quimicos do leite caprino in natura.
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Tabela 8: Valores médio e desvios padrao dos pardmetros quimicos e fisico quimicos do

leite caprino

Variaveis Média +desvio padrao
Teor de dgua (%b.u.) 87,71+0,09
Sélidos totais (%) 12,29+0,07
Cinzas (%) 0,810,006
Lipideos (%) 3,29+0,03
Proteina (%) 3,66+0,37
Carboidratos totais 4,55+0,31
Valor caldrico 62,40+0,24
Lactose 4,20+0,03
pH 7,03+£0,03
ATT 0,12+0,01
Condutividade 5,1+0,01
Ponto de congelamento -0,53+0,00
Luminosidade (L*) 70,43+1,20
Intensidade de verde (-a*) -2,90+0,95
Intensidade de amarelo (b*) 10,71+0,77

A composi¢do do leite de cabra varia de acordo com diversos fatores tais como a
raca, as condi¢cdes ambientais, o estdgio da lactagc@o, a alimentacdo, os cuidados com o
animal, o estado de satde, a idade, a quantidade de leite produzido e a fisiologia de cada
animal (AMARAL et al., 2011).

O leite caprino apresentou um teor de dgua e solidos totais de 87,71 e 12,29%,
respectivamente. Silva et al. (2012) encontrou 86,78% de umidade no leite caprino
pasteurizado e consequentemente 13,22% para os solidos totais, valores bem préximos
aos exigidos pela legislacdo.

Observa-se para cinzas (0,81), lipideos (3,29) e ATT (0,12), esses valores
corroboram com dados encontrados por Moura Oliveira et al. (2016), estudando leite de
cabra para a produgdo de queijo, obteve os valores para a composi¢ao do leite de 0,14
para acidez, 3,40 para lipideos 0,80 para cinzas. Os dados para lipideos tem sido um dos
destaques para o leite caprino, sendo de melhor digestibilidade relacionado ao leite

caprino, maior capacidade tamponante e rico em 4cidos graxos de cadeia curta, que
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propicia melhor aproveitamento do produto pelo organismo. (SILVA; FAVARINS,
2020).

Para a proteina do leite caprino foi obtido o valor de 3,66% para esse parametro,
sendo este valor bem semelhante ao encontrado no leite bovino, porém, o leite caprino
apresenta uma quantidade maior de aminodcidos essenciais livres presentes nessa
composi¢do. Lima et al. (2020), estudando dietas a base de glicerina observou valores
semelhantes a esse trabalho em seu tratamento controle, onde obteve 3,07% para proteina
do leite caprino.

Os valores de carboidratos totais e valor caldrico sao reflexos dos valores obtidos
anteriormente, apresentando uma quantidade baixa de carboidratos de 4,55 e
consequentemente um valor bem mais considerdvel a energia desse alimento, obtendo o
valor de 62,40.

Nas andlises de lactose e pH, os valores obtidos foram de 4,20% e 7,03,
respectivamente. Valores semelhantes foram encontrados por Lima et al. (2020), com
valores de 4,59% e 6,58 para as varidveis analisadas. O mesmo ainda observou valores
como condutividade e ponto de congelamento, sendo esses de 5,34 e -0,52,
respectivamente, dados estes bastante proximos ao trabalho em questao, que teve valores
de 5,1 para condutividade e -0,53 para o ponto de congelamento do leite caprino.

O ndmero de estudos apresentando o valor nutricional dos produtos lacteos, ou
seja, provenientes do leite, tem contribuido com a inclusdo destes na alimentacao didria
das pessoas. Isso se relaciona com as vantagens desse consumo, que sdo diversas, indo
desde as apresentadas anteriormente até a existéncia de propriedades anticarcinogénicas
(FARIAS et al., 2016).

Observa-se ainda na tabela 8, os parametros da cor, representados pela
luminosidade (L* = 70,43) e pelas coordenadas de cromaticidade, intensidade de verde
(a* =-2,90) e intensidade de amarelo (+b* = 10,71), sendo considerada uma polpa escura
com predominancia verde amarelado. Valores préximos foram encontrados por Santos et
al. (2021) em um dos gendtipos estudados, onde observou os valores de 46,48 (L*), 0,05
(a*) e 18,36 (+b*).

Valores médio e desvios padrio dos parametros fisicos, quimicos e fisico-
quimicos das formulagcdes para a umbuzada estdo apresentados na tabela 9. Estdo
propostas abaixo as trés formula¢des de umbuzada onde, a formulagao I possui 40% de
polpa de umbu e 60% de leite caprino, formulagdo II com 50% de polpa de umbu e 50%
de leite caprino e formulag¢do III com 60% de polpa de umbu e 40% de leite caprino.
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Tabela 9: Valores médio e desvios padrao dos parametros fisicos, quimicos e fisico

quimicos das formula¢des da umbuzada

Valor
Varidveis FI FII FIII do P
Teor de dgua (%b.u.) 85,31+0,17b  86,05+0,05b  87,77+#0,10a  0,0005
Soélidos totais 14,69+0,17a 13,94+0,05a  12,22+0,10b  0,0008
Cinzas (%) 0,74+0,02a 0,64+0,02b 0,52+0,03¢  0,0009
Lipideos (%) 4,4440,01a 3,33+0,02b 2,88+0,03c  0,0012
Proteina (%) 4,61+0,43a 3,33+0,02b 2,90+0,02b  0,0016
Carboidratos totais 5,61+0,56b 6,63+0,10a 5,89+0,13a 0,0013
Valor calérico 77,95+0,82a  69,85+0,15b  61,09+0,22¢  0,0005
Acucares redutores em 3,71+0,02a 2,71+0,11b 2,33+0,03¢c 0,0023
Glicose g/100g
Aclcares nao redutores 4,35+0,89a 3,57+0,12b 2,64+0,12b 0,0023
totais em Sacarose g/100g
Acucares totais g/100g 8,05+0,90a 6,28+0,08b 4,97+0,14c 0,0004
pH 3,96+0,41a 2,75#0,003b  2,21+£0,06c  0,0003
ATT (%) 1,46+0,04b 1,52+0,006a 1,55+0,02a  0,0190
Acido ascérbico mg/100g 3,77+0,15b 4,10+0,40b 5,87+0,20a 0,0002
Brix 13,00£0,00a 9,25+0,00b 7,52+40,02¢  <.0001
Luminosidade (L*) 21,27+2,70a  20,40+3,63b  19,43+0,41c  0,7066
Intensidade de vermelho 6,63+0,38b 7,00+0,35b 7,71+0,23a 0,0176
(+a*)
Intensidade de amarelo (-b) 21,00+0,52b  21,17+0,23ab 21,79+0,10a 00,0586

Letras diferentes na linha diferem entre si pelo teste t.

Os valores de teor de agua diferiram estatisticamente (P<0,05) entre todas as

formulacdes, observando-se aumento nos seus teores, a medida que se aumentaram 0s

niveis de polpa de umbu nas formulagdes. Lima et al. (2019) analisando iogurte com leite

de cabra adicionado de calda de caju obteve em uma de suas formulacdes o valor de

88,25% para o valor de umidade, e nesse trabalho o valor foi decrescente obtendo o valor

minimo de 85,31% e maximo de 87,77% aumentando com a inclusdo da polpa.

Consequentemente para as varidveis de sélidos totais e cinzas foi obtido o mesmo efeito

anteriormente comentado, visto que a reducdo de inclusdo de leite caprino teve uma
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reducdo variando de 14,69 a 12,22% e 0,74 a 0,52 para soélidos totais e cinzas,
respectivamente.

O teor de cinzas e lipideos obtiveram uma redugdo bastante significativa diante
das formulagdes estudadas, pode-se observar que as formula¢des com menor teor de leite
caprino, possuem uma menor porcentagem nessas varidveis, isso explica o fato desse leite
ser rico em nutrientes. Os valores obtidos variam entre 0,74 a 0,52% para cinzas e 4,44 a
2,88 % para os lipideos.

Souza et al (2019), verificou valores de cinzas (0,65%) em iogurte de leite de cabra
adicionado de polpa de manga. Barreto et al. (2020), ao adicionar 30% de polpa de acerola
no leite caprino, obteve 0,74% de cinzas, sendo este um fruto com um teor de umidade
mais elevado comparado ao umbu. E observou ainda em seu trabalho que os lipideos
reduziam de acordo com o aumento da inclusdo da polpa de acerola, apresentando assim,
0 mesmo comportamento desse estudo.

No parametro de proteina, as formulacdes II e III se comportaram de forma
semelhante em relacdo ao aumento da polpa de umbu, com 3,33 e 2,90%. Na formulagao
I, que possui 60% de leite caprino e 40% de polpa de umbu, o teor de proteina foi bem
maior, obtendo o valor de 4,61%, pode-se justificar devido ao teor alto de proteinas no
leite caprino. Barreto et al. (2020), observou nas suas formulacdes de leite caprino com
polpa de umbu valor maximo de 2,47 na inclusdo de 10% de polpa e, com o aumento da
porcentagem de polpa essa varidvel reduziu.

Como o fruto de umbu € rico em carboidratos, diferentemente do leite caprino,
esse parametro obteve valores varidveis diante das formulacdes. Consequentemente, com
esse comportamento, o valor calérico reduziu de forma significativa, sendo de suma
importancia produtos que tenham um baixo teor caldrico diante das necessidades da
populacdo de manter uma qualidade de vida saudavel.

Nas varidveis de acucares, todos os parametros tiveram comportamento
decrescente com o aumento da inclusiao de polpa de umbu, a diferenca entre os teores de
acucares estd diretamente relacionada com o estddio de maturagdo dos frutos e das
variedades estudadas, quanto mais maduro maior o teor de acucar.

Ainda na tabela 9, o pH reduziu, visto que, o leite possui um teor mais alto que a
polpa de umbu, resultados inversamente proporcionais foram encontrados na acidez total
titulavel (ATT), o que era de se esperar nas formulacdes. Os valores de pH variaram entre
3,96 e 2,21, sendo estatisticamente significativo em todas as formula¢des. Marinho et al.
(2012) encontrou valores de 3,90 em iogurte de leite caprino com adi¢do de 20% de polpa
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de umbu, valores proximos aos encontrados nesse trabalho quando utilizado 40% de
polpa, levando sempre em consideragdo o estddio de maturag@o da polpa.

Os valores de 4cidos ascérbico obtidos nas formulagdes variaram de 3,77 a 5,87
mg/100g, verificando um aumento com inclusdo da polpa, sendo a polpa utilizado de
estddio de maturacdo de vez, que contém um maior teor de vitamina C, sendo a
formulacdo III com o valor mais alto. Valores encontrados nesse trabalho € considerado
baixo em relacdo a ingestdo didria recomendada (IDR) de vitamina C, conforme Brasil
(2005).

O valor de °Brix teve uma redugdo devido ao baixo teor de agucar na polpa de
umbu, variando entre 13,00 a 7,52, sendo diferentes estatisticamente em todas as
formulacdes. Segundo Moraes (2006), ao se medir, a leitura em percentagem de Brix deve
combinar com a concentracao real de acticar na solugdo. As escalas em percentagem de
Brix apresentam as concentragdes percentuais dos sélidos soliveis contidos em uma
amostra (solu¢do com dgua).

Observa-se ainda na tabela 9, os parametros da cor, representados pela
luminosidade (L*) que variou entre 21,27 a 19,43 e pelas coordenadas de cromaticidade,
intensidade de vermelho (a*) variando entre 6,63 a 7,71 e intensidade de amarelo (b*)
variando entre 21,00 a 21,79, sendo considerada formulacdes com predominancia clara

amarelada, sendo ambas as formulagdes com cores bem semelhantes.
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4.2. Estudo reologico

Nas figuras 10 a 13, estdo plotados os valores experimentais e preditos ajustados
pelos modelos de Casson, Herschel-Bulkley, Mizrahi & Berk e Ostwald-de-Waele da
tensdo de cisalhamento em func¢do da taxa de deformacdo para a polpa de umbu nas
temperaturas de 5, 10, 15 e 25 °C.

Pode-se observar que para uma tensao de cisalhamento fixa a taxa de deformacao
diminui com a aumento da temperatura, sendo assim considerado um fluido com
comportamento ndo-newtoniano. Em todos os modelos reoldgicos ajustados na polpa de
umbu observa-se que a temperatura de 5 °C obteve uma maior tensao de cisalhamento em
relagcdo as demais temperaturas apresentadas, demostrando aumento da viscosidade com
a reducdo da temperatura.

Oliveira et al. (2019), estudando sobre a viscosidade de manga espada em
diferentes temperaturas observou que ocorreu uma tendéncia de diminui¢do dos valores
médios de viscosidade aparente da polpa de manga espada devido ao aumento das
temperaturas, pois aumentou a mobilidade das particulas diminuindo consequentemente

a viscosidade.

Modelo de Casson - Reologia da polpa de umbu

38

Dados experimentais na temperatura de 5°C

Dados experimentais na temperatura de 10°C
Dados experimentais na temperatura de 15°C
Dados experimentais na temperatura de 25°C

36

o Hp» O

Tensio de cisalhamento (mPa)
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Figura 10: Valores experimentais e preditos pelo modelo de Casson, da tensdo de

cisalhamento versus taxa de deformacado da polpa de umbu.
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Modelo de Herschel-Bulkley - Reologia da polpa de umbu
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Figura 11: Valores experimentais e preditos pelo modelo de Herschel-Bulkley, da tensdao

de cisalhamento versus taxa de deformacio da polpa de umbu.

Modelo de Mizrahi & Berk - Reologia da polpa de umbu
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Figura 12: Valores experimentais e preditos pelo modelo de Mizrahi & Berk, da tensdo

de cisalhamento versus taxa de deformacdo da polpa de umbu.
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Modelo de Ostwald-de-Waele- Reologia da polpa de umbu
36 . .
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Figura 13: Valores experimentais e preditos pelo modelo de Ostwald-de-Waele, da

tensdo de cisalhamento versus taxa de deformacao da polpa de umbu.

Nas figuras 14 a 17, estdo plotados os valores experimentais e preditos ajustados
pelos modelos de Casson, Herschel-Bulkley, Mizrahi & Berk e Ostwald-de-Waele da
tensdo de cisalhamento em fung¢do da taxa de deformacdo para a formulagdo I nas
temperaturas de 5, 10, 15 e 25 °C. Observa-se que as curvas de todos os modelos se
apresentaram distintos em relacio a temperatura, ndo linear sendo assim definida como
um fluido ndo-newtoniano e pseudopléstico onde a viscosidade diminuiu com o aumento

da temperatura.
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Modelo de Casson - Reologia da formulacao I
20 T T T T

® Dados experimentais na temperatura de 5°C
18 A Dados experimentais na temperatura de 10°C

®  Dados experimentais na temperatura de 15°C

¢ Dados experimentais na temperatura de 25°C

Tensdo de cisalhamento (mPa)

20 40 60 80 100 120 140 160

Taxa de deformacio (s)

Figura 14: Valores experimentais e preditos pelo modelo de Casson, da tensdo de

cisalhamento versus taxa de deformac¢do da Formulagdo I.

Modelo de Herschel-Bulkley - Reologia da formulacao I
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Figura 15: Valores experimentais e preditos pelo modelo de Herschel-Bulkley, da tensao

de cisalhamento versus taxa de deformacao da Formulagao I.
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Modelo de Mizrahi & Berk - Reologia da formulacgao I
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Figura 16: Valores experimentais e preditos pelo modelo de Mizrahi & Berk, da tensao

de cisalhamento versus taxa de deformacao da Formulagao I.

Modelo de Ostwald-de-Waele - Reologia da formulacio I
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Figura 17: Valores experimentais e preditos pelo modelo de Ostwald-de-Waele, da

tensdo de cisalhamento versus taxa de deformacdo da Formulagéo I.
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Nas figuras 18 a 21, estdo plotados os valores experimentais e preditos ajustados
pelos modelos de Casson, Herschel-Bulkley, Mizrahi & Berk e Ostwald-de-Waele da
tensdo de cisalhamento em funcdo da taxa de deformagdo para a formulacdo II nas
temperaturas de 5, 10, 15 e 25 °C. Verifica-se comportamento semelhante ao da
formulacdo I onde, as curvas ndo apresentaram uma relagdo linear entre tensdo de
cisalhamento e taxa de deformacdo, como deve ocorrer em fluidos ndo-newtonianos.
Onde pode-se observar que as temperaturas de 5 e 10 °C tiverem um escoamento do fluido
bem préximos quando relacionado as demais temperaturas com caracteristica

pseudopléstica.

Modelo de Casson - Reologia da formulacio II
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Figura 18: Valores experimentais e preditos pelo modelo de Casson, da tensdo de

cisalhamento versus taxa de deformacdo da Formulagao II.
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Modelo de Herschel-Bulkley - Reologia da formulacgio IT
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Figura 19: Valores experimentais e preditos pelo modelo de Herschel-Bulkley, da tensdo

de cisalhamento versus taxa de deformacao da Formulagao II.

Modelo de Mizrahi & Berk - Reologia da formulacio II
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Figura 20: Valores experimentais e preditos pelo modelo de Mizrahi & Berk, da tensao

de cisalhamento versus taxa de deformacao da Formulagao II.
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Modelo de Ostwald-de-Waele - Reologia da formulacao II
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Figura 21: Valores experimentais e preditos pelo modelo de Ostwald-de-Waele, da

tensdo de cisalhamento versus taxa de deformacdo da Formulacao II.

Nas figuras 22 a 25, estdo plotados os valores experimentais e preditos ajustados
pelos modelos de Casson, Herschel-Bulkley, Mizrahi & Berk e Ostwald-de-Waele da
tensdo de cisalhamento em fun¢do da taxa de deformacdo para a formulacdo III nas
temperaturas de 5, 10, 15 e 25 °C. Observa-se que a taxa de deformac¢ao diminui com o
aumento da temperatura, levando em consideracdo que a formulagado III tem uma maior
inclusdo de polpa de umbu, tornando-se assim um fluido mais viscoso. Pode-se constatar
que para todas as formulacdes apresentadas diante dos modelos reoldgicos, todos os
fluidos apresentaram comportamento ndo-newtoniano com caracteristica pseudoplastica,
sendo este comportamento tipico de polpas ou alimentos liquidos com adi¢do de polpa,

como iogurte, geleias, entre outros.
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Modelo de Casson - Reologia da formulacao III
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Figura 22: Valores experimentais e preditos pelo modelo de Casson, da tensdo de

cisalhamento versus taxa de deformac¢do da Formulacgdo III.

Modelo de Herschel-Bulkley - Reologia da formulacao III
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Figura 23: Valores experimentais e preditos pelo modelo de Herschel-Bulkley, da tensao

de cisalhamento versus taxa de deformacio da Formulacao III.
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Modelo de Mizrahi & Berk - Reologia da formulacio I11
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Figura 24: Valores experimentais e preditos pelo modelo de Mizrahi & Berk, da tensdo

de cisalhamento versus taxa de deformag¢do da Formulagao III.
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Figura 25: Valores experimentais e preditos pelo modelo de Ostwald-de-Waele, da

tensdo de cisalhamento versus taxa de deformacao da Formulagéo III.
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4.2.1 Modelos reologicos

Na tabela 10 estdo apresentados os parametros reoldgicos do modelo de Casson
ajustados as curvas de tensdo de cisalhamento em fun¢do da taxa de deformacdo, para a
polpa de umbu in natura e demais formulagdes adicionadas de leite caprino nas
temperaturas de 5,10,15 e 25 °C, bem como os coeficientes de determinagao (R?) e (R%),
os valores de erro médio relativo (P), do desvio-padrao da estimativa (SE) e do desvio
quadratico médio (DQM).

Verifica-se que, no modelo reoldgico de Casson os coeficientes de determinacao
(R?) foram superiores a 98%, e valores da magnitude do erro médio relativo (P), desvio-
padrdo da estimativa e desvio quadriatico médio foram significativamente baixos,
indicando assim que o modelo de Casson pode representar com precisdo o

comportamento reolégico da polpa de umbu e das formulagdes para a umbuzada.

Tabela 10: ParAmetros do modelo de Casson, coeficientes de determinacio (R?) e
desvios quadréticos médios (DQM) da polpa de umbu e das formula¢des de umbuzada
nas temperaturas de 5, 10, 15 e 25 °C

Parametros
T R2 R2%
Amostra ©C) Koc ke (%) (%) P SE DQM

5 20,1993 0,0983 98,67 98,55 1,39E-11 0,2232  1,85E-12
10 16,7486 0,1060 99,60 99,56  1,69E-10 2,53E-06 1,95E-11

POLPA 15 16,3312 0,0975 99,45 99,39  4,22E-12  0,1898  4,57E-13

25 16,2140 0,0761 99,16 99,08 3,96E-12  0,1601  4,33E-13

5 9,5506 0,0499 98,58 98,44 0,1538 0,1101  2,89E-13

F1 10 7,5003 0,0462 98,56 98,43 0,2283 0,0738  7,34E-09

15 6,4842 0,0391 98,92 98,82 0,1796 0,0894  1,13E-10

25 3,9631 0,0352 98,74 98,62 0,1581 0,1441  9,02E-14

5 9,0450 0,0709 99,59 99,55 0,0576 0,0915  2,97E-13

F2 10 8,6878 0,0652 99,45 99,39 0,1240 0,0749  1,54E-08
15 6,9032 0,0598 99,31 99,25 0,0911 0,0586  3,5E-14

25 5,5103 0,0382 98,15 97,98 0,2462 0,1036  4,09E-12

5 11,1435 0,0714 99,78 99,76 0,0405 0,0937  2,86E-12

F3 10 10,0433 0,0619 99,46 99,41 0,0553 0,0825  3,65E-12

15 9,0161 0,0588 99,35 99,29 0,1142 0,0747  4,39E-12
25 7,0370 0,0450 98,32 98,17 0,1780 0,1025  5,15E-13
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Observa-se que, o parametro Koc apresentou valores decrescentes com o aumento
da temperatura, variando de 16, 2140 a 20,1993 para a polpa de umbu nas temperaturas
de 5 e 25 °C respectivamente, e nas formulagdes variando entre 3,9631 e 11,1435, para a
formulacdo 1 na temperatura de 25 °C e na formulacdo 3 na temperatura de 5 °C
respectivamente. No parametro de viscosidade (Kc) a polpa de umbu apresentou varia¢ao
no seu comportamento, os valores variaram de entre 0,0761 na temperatura de 25 °C
porém, as demais formulagdes apresentaram uma diminui¢do com o aumento da
temperatura, onde a formulagdo 1 que apresenta 60% de leite caprino e 40% de polpa de
umbu obteve os menores resultados de viscosidade.

Moura et al. (2016) estudando alimentos a base de frutas como as coberturas de
limdo e morango, observou que a viscosidade diminuiu com o aumento da temperatura,
aumentando o movimento das particulas em suspensdo causando assim a reducdo da
viscosidade.

Na tabela 11 estdo apresentados os parametros reoldgicos do modelo de Herschel-
Bulkley ajustados as curvas de tensdo de cisalhamento em fun¢do da taxa de deformagao,
para a polpa de umbu in natura e demais formulacdes adicionadas de leite caprino nas
temperaturas de 5,10,15 e 25 °C, bem como os coeficientes de determinacao (R?) e (R%),
os valores de erro médio relativo (P), do desvio-padrao da estimativa (SE) e do desvio

quadratico médio (DQM).
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Tabela 11: Parametros do modelo de Herschel-Bulkley, coeficientes de determinagdo
(R?) e desvios quadriticos médios (DQM) da polpa de umbu e das formulacdes de
umbuzada nas temperaturas de 5, 10, 15 e 25 °C

Pariametros
T Rz R
Amostra ©C) TO k n (%) (%) P SE DQM

5 -15,3129 12,3818  0,1327 99,88 99,86 10,0021  0,1076  0,0003
10 2,3639 5,0127 0,3495 99,88 99,86 00,0009  0,0059  0,0001

POLPA 15 99727 14582 05230 99.80 99.76 00004 01338 4.8SE-05
25 48266 37915 03530 99.86  99.83 00003 00561 3.3E-05
5 03712 42471 02746 9958 9949 00298 00051  7.39E-05
- 10 -94795 82847 01617 99.82 9978 00765 00074  0.0001
15 -01202 27679 02836 9991 99.89 00555 00146  0.0005
25 57700 5.6893 01960 9977 9972 00220 01036 7.85E-05
5 58277 06772 05907 99.89 99.86 00275 00020 1.18E-05
o 10 37152 13506 04648 99.95 9904 00160 00034 3 31E-05
15 13648 17709 04053 9993 99.92 00367 00034 322E-05
25 76142 7.8221 01683  99.88 99.86 0.0708 00043  5.16E-05
5 87208 04328 06732 9995 9995 00219 00143  2.32E-06
3 10 66005 07338 05604 9981 9977 00270 00024  1.6E-05

15 3,8809 1,4362 0,4432 99,90 99,88 0,0083 0,0023  1,48E-05
25 -4,2650 5,6546 0,2246 99,96 99,95 0,0068 0,0050  6,94E-05

Observa-se que a polpa de umbu e todas as formulacOes apresentadas obtiveram
coeficientes de determinagdo (R2?) superiores a 99%, magnitude de erro relativo (P)
minimo de 0,0003 e valores de desvio-padrao da estimativa (SE) abaixo de 0,1338. Sendo
assim, um modelo que pode ser usado para predizer o comportamento reoldgico do
estudo.

O parametro de tens@o de cisalhamento (TO) teve uma grande variagdo na polpa
de umbu e na formulacdo 1, a polpa de umbu obteve o menor valor de tensdao de
cisalhamento na temperatura de 5°C com -15,3129. J4 as formulagdes 2 e 3 se
apresentaram de forma decrescente com o aumento da temperatura onde, a formulacdo 2
variou entre 5,8277 e -7,6142 nas temperaturas de 5 e 25 °C respectivamente e, na
formulacdo 3 variando entre 8,7208 e -4,2650 nas temperaturas de 5 e 25 °C.

Segundo Tadini et al. (2016), pode-se perceber que a tensdo de cisalhamento
aumento de acordo com o aumento da taxa de deformacdo, sendo assim, a viscosidade
tende a diminuir com o aumento da taxa de deformacdo, representando um fluido nao-

newtoniano com caracteristica pseudopldstico.
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Em relac@o ao indice de consisténcia (k), a formulagdo 1 apresentou os maiores
valores relacionados em todas as temperaturas, com excecdo apenas da polpa de umbu
que obteve na temperatura de 5 °C o valor de 12,3818 de consisténcia e também da
formulacdo 2 que obteve 7,8221 na temperatura de 25 °C. O indice de comportamento
(n) do fluido da polpa e diferentes formulagdes com adi¢do de leite caprino, nao
apresentaram diferencas significativas em relagdo ao aumento das temperaturas.

Na tabela 12 estdo apresentados os parametros reoldgicos do modelo de Mizrahi
& Berk ajustados as curvas de tensdo de cisalhamento em funcio da taxa de deformagao,
para a polpa de umbu in natura e demais formulagdes adicionadas de leite caprino nas
temperaturas de 5,10,15 e 25 °C, bem como os coeficientes de determinacdo (R?) e (R%,),
os valores de erro médio relativo (P), do desvio-padrao da estimativa (SE) e do desvio
quadratico médio (DQM).

Entre os melhores ajustes, este modelo foi expresso com graduagdo elevada do
indice de comportamento do fluido (n), com o aumento da porcentagem de polpa de umbu
nas formulacdes, sendo varidvel entre as temperaturas. O indice de consisténcia (Km)
exibiu comportamento decrescente em algumas temperaturas em fun¢do da adi¢cdo da
polpa. Gurjao (2017), relata em seus dados para bebidas lacteas e/ou iogurtes, essa queda

da funcdo com o aumento da temperatura estudada.
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Tabela 12: Parimetros do modelo de Mizrahi & Berk, coeficientes de determinacgdo
(R?) e desvios quadriticos médios (DQM) da polpa de umbu e das formulacdes de
umbuzada nas temperaturas de 5, 10, 15 e 25 °C

Pariametros
T R? RZ,
Amostra ©C) Koh km n (%) (%) P SE DQM

5 -15,3129 12,3818  0,1327 99,88 99,86 0,0021 0,1075  0,0002
10 11,9720 0,9612 0,6026 99,86 98,26 0,0054 0,0564  0,0006

POLPA 15 99730 1458 05230  99.80 9976 00001 01338  1.62E-05
25 48267 37915 03530  99.86  99.83 00003 00561 3.3E-05
5 03734 42886 02745 9958 9949 00298 00052 7.53E-05
el 10 -94734 102795 01617  99.82 9978 00764 0001  2.98E-06
15 -01202 27679 02836 9991  99.89 00556 00146  0.0005
25 57700 54892 01960  99.76 9972 00219 0.1036  7.85E-05
5 58277 06771 05907  99.88  99.86 00275 00020 1.18E-05
o 10 37152 13506 04648  99.95  99.04 00160 00034  3.31E-05
15 13647 17709 04052  99.93 9991 00367 00034  3.22E-05
25 -123560 119561 01297  99.87  99.85 00598 00073  0.0001
S 87208 04328 06731 9995 9994 00219 00143 2.32E-06
3 10 66005 07338 05604 9981 9977 00270 00024 1.6E-05

15 3,8809 1,4362 0,4432 99,90 99,88 0,0083 0,0023  1,48E-05
25 -5,7733 6,8472 0,2026 99,96 99,95 10,0038 0,0095 0,0002

Na tabela 13 estdo apresentados os parametros reologicos do modelo de Ostwald-
de-Waele (lei da poténcia) ajustados as curvas de tensdo de cisalhamento em fun¢do da
taxa de deformacdo, para a polpa de umbu in natura e demais formulagdes adicionadas
de leite caprino nas temperaturas de 5, 10, 15 e 25 °C, bem como os coeficientes de
determinagdo (R?) e (R?%), os valores de erro médio relativo (P), do desvio-padrao da
estimativa (SE) e do desvio quadratico médio (DQM).

Nota-se que para o modelo de lei da poténcia todos os coeficientes de
determina¢do (R?) foram superiores a 99%, a magnitude do erro médio relativo (P) foi
abaixo de 0,1158 e os valores de desvio-padrao da estimativa (SE) foi abaixo de 0,1373,
sendo este modelo bastante representativo para demostrar o comportamento reolégico da
polpa de umbu e as formula¢gdes da umbuzada adicionadas de leite caprino, podendo ser

utilizado com precisdo experimental.
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Tabela 13: Parimetros do modelo de Ostwald-de-Waele, coeficientes de determinagdo
(R?) e desvios quadriticos médios (DQM) da polpa de umbu e das formulacdes de

umbuzada nas temperaturas de 5, 10, 15 e 25 °C

Parametros
R2 Rza
Amostra T (°C) k n (%) (%) P SE DQM
5 8,6422 0,2725 99,85 99,84 0,0124 0,1373 0,0016
POLPA 10 6,7996 0,3026 99,88 99,67 0,0046 0,0020 0,0005
15 6,5945 0,2997 99,72 99,69 0,0257 0,0886 0,0028
25 6,4306 0,2772 99,85 99,83 0,0075 0,0030 0,0008
5 3,9987 0,2822 99,58 99,54 0,0311 0,0042 0,0001
F1 10 3,0073 0,3035 99,78 99,76 0,1014 0,0182 0,0010
15 2,6887 0,2873 99,91 99,90 0,0560 0,0085 0,0002
25 1,3942 0,3738 99,71 99,69 0,0169 0,1119 0,0012
5 3,3691 0,3395 99,77 99,75 0,0788 0,0320 0,0031
2 10 3,2868 0,3324 99,92 99,91 0,0101 0,0221 0,0015
15 2,5123 0,3536 99,93 99,92 0,0476 0,0136 0,0005
25 2,1428 0,3195 99,70 99,67 0,1158 0,0325 0,0019
5 4,4003 0,3101 99,73 99,70 0,0900 0,0357 0,0038
F3 10 4,0100 0,3047 99,69 99,66 0,0739 0,0287 0,0025
15 3,5470 0,3122 99,87 99,86 0,0160 0,0202 0,0012
25 2,7957 0,3084 99,80 99,78 0,0490 0,0242 0,0017

Um dos melhores modelos ajustados ao experimento, apresentando nitidamente

valores decrescentes do indice de consisténcia (K) na polpa de umbu e nas demais

formulacdes da umbuzada, quanto maior a temperatura menor a consisténcia do produto,

sendo este um produto denominado nao newtoniano, com caracteristica pseudoplastico,

assim como nos demais modelos estudados. Os valores observados variaram de 3,99 e

1,39 na formulagdo com 40% da inclusdo da polpa, 3,37 e 2,14 na formulagdo com

inclusdo de 50% da polpa € 4,40 e 2,79 para a formulag@o 3 com a maior porcentagem da

polpa, sendo de 60% da inclusao. J4 o indice de comportamento do fluido (n) variou entre

0,37 e 0,28, sendo valores bem proximos em ambas as formulacdes, incluindo também a

polpa de umbu. Sendo este um fluido com boa resisténcia de escoamento
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4.3. Cinética de congelamento

Nas Figuras de 26 a 30 estdo representadas as curvas de decréscimo de
temperatura das amostras de polpa de umbu, leite caprino e das formulagdes FI (40%
Polpa de umbu + 60% de leite caprino), formulagdo II (50% de polpa de umbu + 50% de

leite caprino) e formulagdo III (60% de polpa de umbu + 40% de leite caprino), nas

temperaturas de -20, -50, -100 e -150 °C.

Decréscimo de temperatura no congelamento da polpa de umbu nas temperaturas de -20, -50, -100 e -150°C
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Figura 26: Dados da cinética de congelamento da polpa de umbu nas temperaturas de -
20, -50, -100 e -150 °C.
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Decréscimo de temperatura no congelamento do leite caprino nas temperaturas de -20, -50, -100 e -150°C
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Figura 27: Dados da cinética de congelamento do leite caprino nas temperaturas de -20,
-50, -100 e -150 °C.

Decréscimo de temperatura no congelamento da formulagéio I nas temperaturas de -20, -50, -100 e -150°C
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Figura 28: Dados da cinética de congelamento da formulacao I nas temperaturas de -20,
-50, -100 e -150 °C.
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Descrécimo de temperatura no congelamento da formulacao II nas temperaturas de -20, -50, -100 e -150°C
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Figura 29: Dados da cinética de congelamento da formulagao Il nas temperaturas de -20,

-50, -100 e -150°C.

Decréscimo de temperatura no congelamento da formulacao III nas temperaturas de -20, -50, -100 e -150°C
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Figura 30: Dados da cinética de congelamento da formulagao III nas temperaturas de -

20, -50, -100 e -150 °C.
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Observando as Figuras 26 a 30, nota-se que o comportamento das curvas sao
influenciadas pela temperatura de congelamento e consequentemente no tempo
necessdrio para atingir o equilibrio térmico, portanto a cinética de congelamento obteve
valores médios de 10200s, 7920s, 5220s e 4200s para a polpa de umbu, de 10200s, 8160s,
5160s e 4140s para o leite caprino, de 10200s, 9780s, 6120s e 4260s para formulagao I,
de 9780s, 9240s, 6300s e 420s para formulagdo II, de 9780s, 8880s, 6240s e 4200s para
formulacao III, respectivamente, nas temperaturas de -20, -50, -100 e -150 °C.

Pela andlise destas Figuras, observa-se a presenga de trés fases distintas no
congelamento em todas as amostras, ou seja, verificou-se a fase I (resfriamento), fase II
(cristalizacdo) e fase III de congelamento até chegar em equilibrio com o meio, isto s
ocorre devido ao fato das amostras conterem altos percentuais de teor de 4gua similares
as curvas obtidas no congelamento da 4gua pura. Oliveira (2016) observou
comportamento semelhante analisando o tempo de duracdo das fases no congelamento da
amostra de maracuja do mato in natura (FC).

Para as temperaturas de -100 °C e -150 °C, onde a cinética foi realizada em freezer
criogénico, o congelamento aconteceu de forma mais rapida, com tempo reduzido para
as fases, dificultando um pouco a visibilidade da divisdo dessas fases, mas ainda assim €
possivel identificd-las. De acordo com Zhu et al. (2010) isto acontece devido a grande
diferenca de temperatura entre o fluido criogénico e a superficie do produto e a alta taxa
de transferéncia de calor da superficie resultante da vaporizacdo do fluido criogénico.

Nas Figuras 31 a 40 estdo, respectivamente, os dados experimentais e calculados,
utilizando a Equacdo de Fourier e o Modelo I de Cavalcanti-Mata e Duarte, nas
temperaturas de congelamento de -20, -50, -100 e -150 °C. De acordo com as Figuras é
possivel comparar o comportamento das mudancas de fases da polpa de umbu, do leite
caprino e nas formulagdes (I, II e III) de acordo com cada temperatura.

Nas curvas da cinética de congelamento a -20 °C (Figuras 31 e 32), a fase |
corresponde ao resfriamento das amostras até o inicio da temperatura de congelamento,
nesta fase de resfriamento para a polpa de umbu, o processo demorou 1380 segundos;
para o leite caprino o tempo foi de 1500 segundos, enquanto para as formulacdes I, I e
IIT o processo demorou 1500, 1440 e 1500 segundos, respectivamente.

Na fase de cristalizagdo, fase II, corresponde a fase em que a temperatura
apresenta pouca variacdo pois a maior parte da energia € utilizada com o intuito de que a
dgua mude de fase, transformando-se em gelo. Percebe-se que o menor tempo para atingir
o final da fase foi da formulagdo I com 2940 segundos e o maior foi o leite caprino com
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4740 segundos, em seguida a polpa do umbu com 4200 segundos, ja as formulagdes 11 e
III, apresentaram tempos médios em torno de 3600 e 3720 segundos, respectivamente. A
fase III, corresponde ao congelamento até o equilibrio térmico e as amostras apresentaram
duracdo de 4620, 3960, 5760, 4740 e 4560 segundos, para o umbu, leite caprino,

formulacao I, formulagdo II e formulagao III, respectivamente.

Modelo de Fourier
Cinética de congelamento da matéria prima e das formulac¢des a -20°C
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Figura 31: Dados experimentais da cinética de congelamento das amostras de polpa de
umbu, leite caprino e formulagdes I, II e III e os dados calculados pelo modelo de Fourier

na temperatura de -20 °C.
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Modelo de Cavalcanti Mata & Duarte
Cinética de congelamento da matéria prima e das formulacées a -20°C
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Figura 32: Dados experimentais da cinética de congelamento das amostras de polpa de
umbu, leite caprino e formulacdes I, II e III e os dados calculados pelo modelo I de

Cavalcanti- Mata & Duarte na temperatura de -20 °C.

Analisando as Figuras 33 e 34, correspondentes as temperaturas de congelamento
a-50 °C, nota-se que os tempos médios de duracdo na fase I foram bem semelhantes com
1140 segundos para polpa do umbu e o leite caprino, enquanto que para as formulacdes
I, IT e I1I, o processo demorou 1500, 1320, 1500 segundos. No tempo da fase II, observou-
se que a polpa de umbu demorou 1740 segundos, o leite caprino 1920 segundos e para as
formulacdes I, II e III a duracdo da fase de cristalizacao foram muito préximas, em torno
de 2040 segundos. Na fase III, a maior duragdo foi 6360 segundos e a menor de 5040
segundos a formulacdo I e polpa de umbu, respectivamente, ja o leite caprino demorou

5100 segundos e as formulacdes II e III obtiveram valores proximos a 5520 segundos.
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Modelo de Fourier
Cinética de congelamento da matéria prima e das formulagdes a -50°C
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Figura 33: Dados experimentais da cinética de congelamento das amostras de polpa de
umbu, leite caprino e formulagdes I, Il e III e os dados calculados pelo modelo de Fourier

na temperatura de -50 °C.

Modelo de Cavalcanti Mata & Duarte
Cinética de congelamento da matéria prima e das formulacdes a -50°C
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Figura 34: Dados experimentais da cinética de congelamento das amostras de polpa de
umbu, leite caprino e formulacdes I, I e III e os dados calculados pelo modelo I de

Cavalcanti- Mata & Duarte na temperatura de -50 °C.
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Pode-se constatar nas curvas de congelamento a -100°C (Figuras 35 e 36), que na
fase I corresponde ao resfriamento, na polpa de umbu a duracao foi de 480 segundos, para
o leite caprino 420 segundos, na formulacido I o processo demorou 660 segundos, em
contrapartida para as formulacdes II e III o processo demorou 720 segundos. Na fase de
cristalizacao (fase II), verifica-se que a amostra com maior tempo foi a formulagao III
com 1020 segundos, a menor foi da polpa de umbu com 660 segundos, enquanto que para
o leite caprino, formulagdo I e I demoraram 900, 720 e 960 segundos, respectivamente.
. Na fase III de congelamento, a duracio foi de 4080, 3840, 4740, 4620 e 4500 segundos,
para a polpa de umbu, leite caprino, formulacdo I, formula¢do II e formulagao III,

respectivamente.

Modelo de Fourier
Cinética de congelamento da matéria prima e das formulagées a -100°C

1,0

Fase Valores experimentais da polpa de umbu

Valores experimentais do leite caprino

0,8

Fase I1

e » o+ m e

Valores experimentais da formulaggo I
Valores experimentais da formulagao II
Valores experimentais da formulaggo IIT

0,6 x! ’Vx

0,4

Fase III

Razio de temperatura, RT (adimensional)

0,2

0,0

6000
Tempo, t (s)

0 2000 4000 8000 10000 12000

Figura 35: Dados experimentais da cinética de congelamento das amostras de polpa de
umbu, leite caprino e formulagdes I, Il e III e os dados calculados pelo modelo de Fourier

na temperatura de -100 °C.
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Modelo de Cavalcanti Mata & Duarte
Cinética de congelamento da matéria prima e das formulacdes a -100°C

Fase I . .
Y ¢ Valores experimentais da polpa de umbu
Fase IT = Valores experimentais do leite caprino
+ Valores experimentais da formulagéo I
XN + Valores experimentais da formulagao II
\'1"“ * Valores experimentais da formulagao 11T
Vi
T
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\\\
)
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2000
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6000

8000 10000 12000
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Figura 36: Dados experimentais da cinética de congelamento das amostras de polpa de

umbu, leite caprino e formulacdes I, II e III e os dados calculados pelo modelo I de

Cavalcanti- Mata & Duarte na temperatura de -100 °C.

No congelamento a -150 °C, ao analisar as Figuras 37 e 38, nota-se que o periodo

das fases I, II e III ocorreram de forma bem semelhante entre as amostras estudadas,

apresentando valores de tempo médio no resfriamento em torno de 420 segundos, na

cristalizacao 600 segundos e no congelamento duracao de 3180 segundos. Portanto, pode-

se constatar que quanto menor a temperatura de congelamento, mais semelhante ocorre o

tempo médio de duragdo das fases de resfriamento, cristalizacdo e congelamento, sendo

isto possivel pois os teores de dgua das amostras estudadas sao similares.
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Modelo de Fourier
Cinética de congelamento da matéria prima e das formulacges a -150°C
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Figura 37: Dados experimentais da cinética de congelamento das amostras de polpa de
umbu, leite caprino e formulagdes I, II e II e os dados calculados pelo modelo de Fourier
na temperatura de -150 °C

Modelo de Cavalcanti Mata & Duarte
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Figura 38: Dados experimentais da cinética de congelamento das amostras de polpa de
umbu, leite caprino e formulacdes I, II e III e os dados calculados pelo modelo 1 de

Cavalcanti- Mata & Duarte na temperatura de -150 °C.
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Na Tabela 14 encontram-se os parametros (L/2), a difusividade térmica efetiva (o)
e a difusividade térmica efetiva média (o média) segundo o Modelo de Fourier e Modelo
I Cavalcanti-Mata & Duarte para as fases I e III da polpa de umbu, bem como o
coeficiente de determinagio (R?), o coeficiente de determinacdo ajustado (R,?), o erro
médio relativo (P), o desvio-padrao da estimativa (SE) e o desvio quadratico médio
(DQM) nas temperaturas de -20 °C, -50 °C, -100 °C e -150 °C.

Observando a Tabela 14, verifica-se que para a polpa do umbu congelada a -20 °C
a difusividade térmica efetiva média foi de 0,81 e 0,93 m?.s™!, para a amostra congelada
a-50°Cfoide 1,31 e 1,42 mm2s"',2-100°C foide 1,66 e 1,77 mmZ.s ' e no congelamento
a -150 °C foi de 2,89 e 2,98 mm?.s”! para os modelos de Fourier e Cavalcanti-Mata &
Duarte, respectivamente. Tem-se que a difusividade térmica efetiva média € mais elevada
quando o produto € submetido a um gradiente térmico maior, ou seja, a difusividade
térmica aumenta com a diminui¢io de temperatura de congelamento.

Ferreira (2018) ao estudar a cinética de congelamento de umbuzada sob diferentes
temperaturas, também identificou que com o aumento da concentra¢io da polpa de umbu
e a diminuicdo do gradiente de temperatura, ocorreu o aumento da difusividade média
efetiva.

Os modelos apresentaram, em média, coeficientes de determinagdo ajustado
acima de 98,92%, o erro médio relativo (P) abaixo de 10%, o desvio-padrdo da estimativa
(SE) e DQM foram abaixo de 0,09 nas fases I e III em todas as temperaturas, indicando
que o modelo de Fourier e Cavalcanti-Mata & Duarte representam bem a cinética de
congelamento do leite asinino nas temperaturas de -20 °C, -50 °C, -100 °C e -150 °C,

ajustando-se aos dados experimentais.
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Tabela 14: Parametros e coeficientes do Modelo de Fourier e Modelo I Cavalcanti-Mata & Duarte na cinética de congelamento da polpa de umbu

nas temperaturas de -20 °C, -50 °C, -100 °C e -150 °C

Modelo de Fourier

Amostra Temperatura Fases L/2 (mm) o o média R? (R%) P SE DQM
°O) (mm?s)  (mm?*7)

20 I 4,97 1,37 0.81 99,86 99,85 0,070 0,044 0,0006

111 4,97 1,36 ’ 99,08 99,06 2,742 0,035 0,0263

.50 I 4,97 0,85 131 99,71 99,68 0,135 0,085 0,0010

Polpa de 111 4,97 1,86 ’ 99,74 99,73 2,661 0,034 0,0403

umbu -100 I 4,97 0,85 1.66 99,19 98,92 0,009 0,082 0,0036

111 4,97 2,14 ’ 99,22 9920 4,212 0,037 0,0617

150 I 4,97 0,71 789 99,51 99,31 0,092 0,089 0,0002

111 4,97 3,70 ’ 9996 9996 2455 0,043 0,0164
Modelo I Cavalcanti-Mata & Duarte

Amostra Temperatura Fases L/2 (mm) a o média R? (R%) P SE DQM
(°C) (mm?3s!)  (mm3s!)

20 I 4,97 1,19 0.93 99,76 99,72 0,306 0,045 0,0028

111 4,97 1,67 ’ 99,09 99,05 4,520 0,036 0,0434

.50 I 4,97 1,28 142 99,60 99,52 0,079 0,088 0,0006

Polpa de 111 4,97 1,92 ’ 99,70 99,69 1,955 0,034 0,0296

umbu -100 I 4,97 1,38 177 9990 99,83 0,020 0,089 0,0014

111 4,97 2,19 ’ 99,21 99,17 2,988 0,038 0,0438

150 I 4,97 1,78 798 99,61 99,31 0,324 0,097 0,0007

111 4,97 3,69 ’ 9996 99,96 2,960 0,044 0,0198
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Na Tabela 15 encontram-se os parametros (L/2), a difusividade térmica efetiva (o)
e a difusividade térmica efetiva média (o média) segundo o Modelo de Fourier e Modelo
I Cavalcanti-Mata & Duarte para as fases I e III do leite caprino, bem como o coeficiente
de determinagio (R?), o coeficiente de determinacdo ajustado (R%,), o erro médio relativo
(P), o desvio-padrao da estimativa (SE) e o desvio quadratico médio (DQM) nas
temperaturas de -20 °C, -50 °C, -100 °C e -150 °C.

Verifica-se nesta Tabela 15, que a difusividade média para as diferentes

1 1

temperaturas variou de 0,95 a 2,77 mm?.s™' no modelo de Fourier e 0,99 a 2,85 mm?.s"
no modelo de Cavalcanti-Mata & Duarte, para as temperaturas de -20 °C e -150 °C,
respectivamente. E possivel notar um comportamento regular de aumento da difusividade
média com a reducdo da temperatura de congelamento. Os modelos apresentaram
coeficientes de determinagdo ajustado acima de 98,38%, valores de P abaixo de 10%, SE
e DQM abaixo de 0,1, indicando que os modelos representam satisfatoriamente a cinética
de congelamento do leite caprino nas temperaturas de -20 °C, -50 °C, -100 °C e -150 °C,

ajustando-se aos dados experimentais.
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Tabela 15: Pardmetros e coeficientes do Modelo de Fourier e Modelo I Cavalcanti-Mata & Duarte na cinética de congelamento do leite caprino

nas temperaturas de -20 °C, -50 °C, -100 °C e -150 °C

Modelo de Fourier

Amostra Temperatura Fases L/2 (mm) o o média R? (R%) P SE DQM
(°C) (mm?71)  (mm?*7)

20 I 4,97 1,37 0.95 99,86 99,85 0,070 0,044  0,0006

111 4,97 1,91 ’ 98,43 98,38 2,685 0,038 0,0229

.50 I 4,97 0,90 1.46 99,51 99,46 0,090 0,085 0,0006

Leite caprino 111 4,97 2,13 ’ 9992 9993 0459 0,033 0,0059
2100 I 4,97 0,95 1.96 99,61 99,45 0,001 0,088 4,15-06

111 4,97 2,52 ’ 99,72 99,71 0,850 0,038 0,0096
150 I 4,97 0,78 577 99,82 99,73 0,008 0,089 1,55E-05

111 4,97 3,49 ’ 9995 9994 3,147 0,043 0,0227

Modelo I Cavalcanti-Mata & Duarte
Amostra Temperatura Fases L/2 (mm) o amédia  R? (R2%) P SE DQM
(°C) (mm?s)  (mm?7)

20 | 4,97 1,82 9981 99,79 0,738 0,045 0,0068

111 4,97 1,85 0,99 98,49 98,41 3,738 0,039 0,0322

.50 I 4,97 1,55 9941 99,30 0,018 0,088 0,0001

Leite caprino 111 4,97 2,13 1,55 99,93 99,92 0,459 0,034 00,0060

-100 I 4,97 1,62 99,63 99,36 0,063 0,097 0,0001

111 4,97 2,55 2,02 99,72 99,71 0,725 0,039 0,0082

150 | 4,97 1,65 99,84 99,68 0,115 0,097 0,0002

111 4,97 3,50 2,85 9995 9994 2819 0,044 0,0204
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Na Tabela 16 encontram-se os parametros (L/2), a difusividade térmica efetiva (o)
e a difusividade térmica efetiva média (o média) segundo o Modelo de Fourier e Modelo
I Cavalcanti-Mata & Duarte para as fases I e III da formulacao I, bem como o coeficiente
de determinagio (R?), o coeficiente de determinacdo ajustado (R%,), o erro médio relativo
(P), o desvio-padrao da estimativa (SE) e o desvio quadratico médio (DQM) nas
temperaturas de -20 °C, -50 °C, -100 °C e -150 °C.

Analisando a Tabela 16, nota-se que a difusividade média para formulacao I nas
diferentes temperaturas variou de 0,93 a 2,75 mm?Z.s"! no modelo de Fourier e 0,94 a 3,09

mm?2.s’!

no modelo de Cavalcanti-Mata & Duarte, para as temperaturas de -20 °C e -150
°C, respectivamente. Os valores de difusividade térmica efetiva mantiveram o
comportamento observado na polpa de umbu e leite caprino, ou seja, crescente com a
reducdo da temperatura de congelamento. Os modelos apresentaram coeficientes de
determinacdo ajustado acima de 96,40%, valores de P abaixo de 10%, SE e DQM abaixo
de 0,09 em todas as fases da curva de congelamento da amostra, indicando que os modelos
representam bem a cinética de congelamento da formulagdo I nas temperaturas de -20 °C,

-50 °C, -100 °C e -150 °C, ajustando-se aos dados experimentais.
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Tabela 16: Pardmetros e coeficientes do Modelo de Fourier e Modelo I Cavalcanti-Mata & Duarte na cinética de congelamento da formulacao I

nas temperaturas de -20 °C, -50 °C, -100 °C e -150 °C

Modelo de Fourier

Amostra Temperatura Fases L/2 (mm) o o média R? (R%) P SE DQM
(°C) (mm?71)  (mm?*7)

20 | 4,97 1,47 0.93 99,62 99,59 0,035 0,044 0,0003

111 4,97 1,29 ’ 96,48 96,40 3,719 0,031 0,0616

.50 | 4,97 1,48 1.09 99,52 9948 0,194 0,074 0,0017

Formulacao I 111 4,97 1,33 ’ 99,63 99,62 1,325 0,030 0,0267
-100 | 4,97 0,71 1.87 98,52 98,19 0,014 0,069 5,07E-05

111 4,97 2,31 ’ 99,58 99,56 0,511 0,035 0,0109
-150 | 4,97 0,64 275 99,28 99,04 0,002 0,082 5,57E-06

111 4,97 3,58 ’ 9994 9994 2889 0,043 0,0185

Modelo I Cavalcanti-Mata & Duarte
Amostra Temperatura Fases L/2 (mm) a o média R? (R%) P SE DQM
(°C) (mm?s!)  (mm3s!)

20 1 4,97 1,77 0.94 99,57 99,51 0437 0,045 0,0040

111 4,97 1,24 ’ 96,52 96,41 5,247 0,032 0,0870

.50 ) | 4,97 2,14 122 99,31 99,21 0423 0,076 0,0038

Formulacdo I 111 4,97 1,60 ’ 99,67 99,66 1,493 0,030 0,0301

2100 I 4,97 3,79 291 99,35 99,11 0,048 0,073 0,0002

111 4,97 2,31 ’ 99,57 99,55 0,179 0,035 0,0025

150 | 4,97 4,88 3,09 99,80 99,68 1,182 0,089 0,0029

111 4,97 3,39 99,81 99,80 3,543 0,044  0,0279
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Na Tabela 17 encontram-se os parametros (L/2), a difusividade térmica efetiva (o)
e a difusividade térmica efetiva média (o média) segundo o Modelo de Fourier e Modelo
I Cavalcanti-Mata & Duarte para as fases I e III da formulacao II, bem como o coeficiente
de determinagio (R?), o coeficiente de determinacdo ajustado (R%,), o erro médio relativo
(P), o desvio-padrao da estimativa (SE) e o desvio quadratico médio (DQM) nas
temperaturas de -20 °C, -50 °C, -100 °C e -150 °C.

Constata-se na Tabela 17, que a difusividade média para as diferentes

1 1

temperaturas variou de 0,90 a 2,76 mm?.s™' no modelo de Fourier e 0,88 a 3,14 mm?2.s”
no modelo de Cavalcanti-Mata & Duarte, para as temperaturas de -20 °C e -150 °C,
respectivamente. Sendo assim, observa-se que a difusividade média cresce com a
diminui¢do da temperatura de congelamento. Os modelos apresentaram coeficientes de
determinacdo ajustado acima de 96,48%, valores de P abaixo de 10%, SE e DQM abaixo
de 0,1, indicando que os modelos representam satisfatoriamente a cinética de
congelamento da formulagdo II nas temperaturas de -20 °C, -50 °C, -100 °C e -150 °C,

ajustando-se aos dados experimentais.
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Tabela 17: Parametros e coeficientes do Modelo de Fourier e Modelo I Cavalcanti-Mata & Duarte na cinética de congelamento da formulagao 11

nas temperaturas de -20 °C, -50 °C, -100 °C e -150 °C

Modelo de Fourier

Amostra Temperatura Fases L/2 (mm) o o média R? (R2%) P SE DQM
°O) (mm?71)  (mm?*?)

20 I 4,96 1,37 0.90 99,57 99,53 0,245 0,045 0,0022

111 4,96 1,44 ’ 96,59 96,50 2,990 0,035 0,0389

-50 I 4,96 0,75 1.08 99,77 99,75 0,082 0,079 0,0007

Formulacao 111 4,96 1,52 ’ 99,37 99,35 2979 0,031 0,0589
II -100 I 4,96 0,71 191 99,70 99,63 0,022 0,065 0,0259
111 4,96 2,48 ’ 99,71 99,70 2,849 0,035 0,0343

-150 I 4,96 0,69 276 98,72 98,21 0,023 0,089 4,8E-05

111 4,96 3,48 ’ 99,95 99,94 3277 0,043 0,0095

Modelo I Cavalcanti-Mata & Duarte
Amostra Temperatura Fases L/2 (mm) a o média R? (R2%) P SE DQM
(°C) (mm??1)  (mm?*7)

20 I 4,96 1,31 99,53 99,46 1,291 0,046 0,0116

111 4,96 1,39 0,88 96,63 96,49 6,799 0,035 0,0885

.50 I 4,96 1,39 99,57 99,50 0,402 0,081 0,0037

Formulacao 111 4,96 1,56 1,19 99,35 99,33 1,111 0,032  0,0220
11 -100 I 4,96 1,50 99,66 99,55 0,246 0,069 0,0471

111 4,96 2,55 2,05 99,71 99,70 3,527 0,036  0,0424
150 I 4,96 4,42 99,83 99,71 0,015 0,098 3,1.10°

111 4,96 3,49 3,14 9995 99,94 2906 0,044 0,0093
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Na Tabela 18 encontram-se os parametros (L/2), a difusividade térmica efetiva (o)
e a difusividade térmica efetiva média (o média) segundo o Modelo de Fourier e Modelo
I Cavalcanti-Mata & Duarte para as fases I e III da formulacao I1I, bem como o coeficiente
de determinagio (R?), o coeficiente de determinacdo ajustado (R%,), o erro médio relativo
(P), o desvio-padrao da estimativa (SE) e o desvio quadratico médio (DQM) nas
temperaturas de -20 °C, -50 °C, -100 °C e -150 °C.

Nota-se na Tabela 18, que a difusividade média para formulagdo III nas diferentes

1

temperaturas de congelamento variou de 0,94 a 2,81 mmZ.s™' no modelo de Fourier e 0,88

"no modelo de Cavalcanti-Mata & Duarte, para as temperaturas de -20 °C

22,99 mm?.s
e -150 °C, respectivamente. Os valores de difusividade térmica efetiva mantiveram o
comportamento observado nas outras amostras estudadas, ou seja, aumenta com a
reducdo da temperatura de congelamento. Os modelos apresentaram coeficientes de
determinacdo ajustado acima de 98,27%, valores de P abaixo de 10%, SE e DQM abaixo
de 0,09 em todas as fases da curva de congelamento da amostra, indicando que os modelos
representam bem a cinética de congelamento da formulacao III nas temperaturas de -20

°C, -50 °C, -100 °C e -150 °C, ajustando-se aos dados experimentais.
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Tabela 18: Parametros e coeficientes do Modelo de Fourier e Modelo I Cavalcanti-Mata & Duarte na cinética de congelamento da formulacgao III

nas temperaturas de -20 °C, -50 °C, -100 °C e -150 °C

Modelo de Fourier

Amostra Temperatura Fases L/2 (mm) o o média R? (R%) P SE DQM
°O) (mm??1)  (mm?*?)

20 I 4,96 1,37 0.94 99,52 99,48 0,166 0,045 0,0014

111 4,96 1,48 ’ 98,54 98,50 3,306 0,037 0,0365

-50 I 4,96 0,76 1.14 99,60 99,57 0,036 0,074 0,0004

Formulacao 111 4,96 1,68 ’ 99,62 99,61 1,202 0,034  0,0207
111 -100 I 4,96 0,71 1.85 99,61 99,54 0,114 0,063 0,0266
111 4,96 2,43 ’ 98,91 98,89 2,449 0,036 0,0113
-150 I 4,96 0,66 281 99.67 99,57 10,0009 0,077 2,6.10°

111 4,96 3,72 ’ 9991 99,90 1,929 0,045 0,0115

Modelo I Cavalcanti-Mata & Duarte
Amostra Temperatura Fases L/2 (mm) a o média R? (R%) P SE DQM
(°C) (mm?71)  (mm?*?)

20 I 4,96 1,40 99,51 99,44 0,333 0,045 0,0015

111 4,96 1,37 0,88 98,35 98,27 6,851 0,038 0,0757

50 I 4,96 1,50 9940 99,32 0,678 0,076  0,0074

Formulacao 111 4,96 1,66 1,25 99,62 99,60 3,109 0,034 0,0536
111 -100 I 4,96 1,88 99,50 99,35 0,404 0,066 0,0313
111 4,96 2,42 1,99 98,92 98,87 2,654 0,036 0,0117

150 I 4,96 1,90 99,59 99,38 0,420 0,082 0,0012

111 4,96 3,76 2,99 9991 99,90 1,307 0,045 0,0078
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4.4. Cinética de liofilizacao

Nas Figuras 39 a 43 observa-se os grificos dos dados experimentais da cinética
de liofilizacdo da polpa de umbu, leite caprino e das formulagdes I, I e III (40% polpa
de umbu + 60% leite caprino; 50% polpa de umbu + 50% leite caprino; 60% polpa de
umbu + 40% leite caprino) nas temperaturas de congelamento de -20, -50, -100 e -150
°C, no qual demostra a relag¢@o entre a razdo de teor de dgua (adimensional) e do tempo
(minutos).

Verifica-se que o tempo de liofilizacdo foi de aproximadamente 25h para todas as
amostras (polpa de umbu, leite caprino, formulagdes I, II e III) nos diferentes pré-
congelamentos, nas temperaturas de -20 °C, -50 °C, -100 °C e -150 °C, e as curvas de
secagem por liofilizacdo tém comportamento semelhante com relagdo as taxas de
remogao de dgua. Pode-se observar que ocorre uma reducao do teor de 4gua das amostras
no decorrer do tempo, ou seja, o teor de 4gua das amostras reduz rapidamente no inicio

da secagem e, posteriormente, diminui no decorrer do tempo da operagdo de secagem.

Dados experimentais da cinética de liofilizacao da polpa de umbu
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Figura 39: Dados experimentais da cinética de liofilizacdo da polpa de umbu pré

congelada a -20, -50, -100 e -150 °C.
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Dados experimentais da cinética de liofilizacsio do leite caprino
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Figura 40: Dados experimentais da cinética de liofilizag¢do do leite caprino pré congelado

a-20, -50, -100 e -150 °C.
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Figura 41: Dados experimentais da cinética de liofilizacdo da formulagao I pré congelada

a -20, -50, -100 e -150 °C.
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Figura 42: Dados experimentais da cinética de liofilizacdo da formulacdo II pré

congelada a -20, -50, -100 e -150 °C.
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Figura 43: Dados experimentais da cinética de liofilizacdo da formulacdo III pré

congelada a -20, -50, -100 e -150 °C.
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Nas Figuras 44 a 48 temos as curvas de secagem com 0s valores experimentais e
calculados para o modelo de Fick com os 6 termos de série na secagem por liofilizacao
da polpa de umbu, leite caprino e das formulacdes I, 11 e III (40% polpa de umbu + 60%
leite caprino; 50% polpa de umbu + 50% leite caprino; 60% polpa de umbu + 40% leite
caprino) nas temperaturas de congelamento de -20, -50, -100 e -150 °C , observa- se que
o tempo de liofilizacdo entre as amostras com diferentes temperaturas de congelamento
foram aproximadas, e que com a diminui¢do da temperatura de congelamento hd uma
reducdo da quantidade de dgua sublimada. Sousa et al. (2021) ao estudar as cinéticas de
liofilizagao de leite de assino nas temperaturas de -20, -60, -100 e -150 °C, obteve um
comportamento semelhante, os autores afirmaram que o congelamento rdpido, realizado
em temperaturas nio muito baixas, favorece a formacdo de cristais de gelo de maior
tamanho e consequentemente gera maior porosidade, estes fatores sdo responsdveis por

facilitar a remocao da dgua dos alimentos durante a liofilizacdo.
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Polpa de umbu pré congelada a -20, -50, -100 e -150°C

1,0
. ® Valores experimentais a -20°C
L — Valores calculados a -20°C

_ (] B Valores experimentais a -50°C
Té 0,8 ] —— Valores calculados a -50°C
-8 ‘ . ¢ Valores experimentais a -100°C
5 — Valores calculados a -100°C
._g i A Valores experimentais a - 150°C
K} —— Valores calculados a -150°C

0,6
o
=4
&
=
&0
S
%}
< 04
St
g
B
=]
<
=]
g
é 0,2

A
o
0,0 b a

0 200 400 600 800 1000 1200 1400 1600
Tempo, t (minutos)

Figura 44: Dados experimentais e calculados da secagem por liofilizagdo da polpa de
umbu pré-congelada a -20, -50, -100 e -150 °C, utilizando-se o Modelo de Fick com 6

termos da série.
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Modelo de Fick com seis termos da série - Cinética de liofilizaciao
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Figura 45: Dados experimentais e calculados da secagem por liofilizacao do leite caprino

pré-congelado a -20, -50, -100 e -150 °C, utilizando-se o Modelo de Fick com 6 termos

da série.
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Figura 46: Dados experimentais e calculados da secagem por liofilizacao da formulagdo

I pré-congelada a -20, -50, -100 e -150 °C, utilizando-se o Modelo de Fick com 6 termos

da série.

90



Resultados e discussdo

Modelo de Fick com seis termos da série - Cinética de liofilizaciao
Formulacéo II pré congelada a -20, -50, -100 e -150°C
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Figura 47: Dados experimentais e calculados da secagem por liofilizacao da formulagao

II pré-congelada a -20, -50, -100 e -150 °C, utilizando-se o Modelo de Fick com 6 termos

da série.
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Figura 48: Dados experimentais e calculados da secagem por liofilizagao da formulacdo
III pré-congelada a -20, -50, -100 e -150 °C, utilizando-se o Modelo de Fick com 6 termos
da série.
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Nas Tabelas 19 a 23 temos os valores da difusividade de sublimacdo efetiva (Ds),
dos coeficientes de determinacdo (R?) e dos coeficientes de determinacao ajustado (R2a)
determinados pelo modelo de Fick do 1° ao 6° termo da série para polpa de umbu, leite
caprino e das formulacdes I, II e III (40% polpa de umbu + 60% leite caprino; 50% polpa
de umbu + 50% leite caprino; 60% polpa de umbu + 40% leite caprino) nas temperaturas
de congelamento de -20, -50, -100 e -150 °C.

Os valores da difusividade de sublimagdo efetiva (Ds) variaram de 2,70 Aa 2,32
x 10° m2.s! para polpa de umbu, 2,50 a 2,23 x 10° m2.s! para leite caprino, 2,66 a 2,05
x 10° m%.s! para formulagdo I, 2,59 a 2,17 x 10° m2.s! para formulagdo Il e 2,71 a 2,19
x 10 m?.s™! para formulacdo III, observa-se que os valores obtidos pelas amostras para a
difusividade de sublimacdo efetiva (Ds) foram bem préximos ndo ocorrendo variacdes
significativas. Foi verificada uma correlagdo entre a temperatura utilizada no pré-
congelamento do material e a difusividade de sublimacdo efetiva, valores superiores de
difusividade foram observados em temperaturas mais brandas de congelamento (-20 °C).
Comportamento similar foi observado por Vieira (2012) ao estudar a cinética de secagem
de fatias de abacaxi pré-congeladas sob as temperaturas de -14, -24 e -34 °C, ao ajustar a
solucdo analitica da Segunda Lei de Fick para placa plana, também obteve o maior valor
de difusividade efetiva na maior temperatura de congelamento (-24 °C).

Os coeficientes de determinacao (R?) ficaram acima de 96,33%, o coeficiente de
determinagdo ajustado (R2a) ficaram acima de 96,16%. Com isto, o modelo de Fick
ajustou-se satisfatoriamente aos dados experimentais, € observa-se que ao rodar os 6
termos da série do modelo os valores da difusividade de sublimacao efetiva, ndo variaram

ocorrendo diferencas minimas nos valores.
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Tabela 19: Parametros da cinética de liofilizacdo da polpa de umbu pré-congelada, por
meio do modelo de Fick até o 6 termo da série, com seus respectivos coeficientes de
determinacdo (R?), coeficientes de determinacdio ajustado (R%) para as quatro

temperaturas (-20, -50, -100 e -150 °C).

Fick modificado

1 Termo 2 Termos
T(°C) Ds R? R% Ds R? R%
(10° m? s (10° m*s™)
-20 2,70 94,73 94,45 2,68 96,37 96,18
-50 2,57 94,62 94,33 2,56 96,33 96,14
-100 2,48 94,80 94,54 2,47 96,43 96,25
-150 2,34 9446 94,18 2,32 96,20 96,01
3 Termos 4 Termos
T(°C) Ds R? R% Ds R? R%
(10 m2 s (10 m2 s
-20 2,68 96,57 96,39 2,68 96,62 96,45
-50 2,55 96,54 96,36 2,55 96,60 96,42
-100 2,46 96,63 96,46 2,46 96,69 96,52
-150 2,32 96,41 96,23 2,32 96,47 96,29
5 Termos 6 Termos
T(°C) Ds R? R% Ds R? R%
(10° m? s) (10° m? s)
-20 2,68 96,65 96,47 2,68 96,60 96,48
-50 2,55 96,62 96,44 2,55 96,63 96,45
-100 2,46 96,71 96,54 2,46 96,72 96,55

-150 2,32 96,49 96,32 2,32 96,50 96,33

93



Resultados e discussdo

Tabela 20: Parametros da cinética de liofilizacdo do leite caprino pré-congelado, por

meio do modelo de Fick até o 6 termo da série, com seus respectivos coeficientes de

determinacdo (R?), coeficientes de determinacdo ajustado (R%) para as quatro

temperaturas (-20, -50, -100 e -150 °C).

Fick modificado

1 Termo 2 Termos
T(°C) Ds R? R% Ds R? R%,
(10° m? s (10° m*s™)
-20 2,50 9491 94,64 2,49 96,62 96,44
-50 2,38 9494 94,69 2,37 96,65 96,48
-100 2,34 94,86 94,61 2,33 96,58 96,41
-150 2,24 94,57 94,30 2,23 96,36 96,17
3 Termos 4 Termos
T(°C) Ds R? R% Ds R? R2%,
(10 m2s) (10 m2s)
-20 2,48 96,83 96,67 2,48 96,83 96,67
-50 2,37 96,86 96,70 2,37 96,86 96,70
-100 2,32 96,79 96,63 2,32 96,79 96,63
-150 2,23 96,57 96,40 2,23 96,57 96,40
5 Termos 6 Termos
T(°C) Ds R? R% Ds R? R%,
(10° m? s) (10° m? s)
-20 2,48 96,91 96,75 2,48 96,93 96,76
-50 2,37 96,93 96,78 2,37 96,94 96,79
-100 2,32 96,87 96,71 2,32 96,88 96,72
-150 2,23 96,65 96,48 2,23 96,66 96,50
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Tabela 21: Parametros da cinética de liofiliza¢do da formulagao I, por meio do modelo

de Fick até o 6 termo da série, com seus respectivos coeficientes de determinagio (R?),

coeficientes de determinagio ajustado (R?,) para as quatro temperaturas (-20, -50, -100 e

-150 °C).
Fick modificado
1 Termo 2 Termos
T(°C) Ds R? R% Ds R? R%,
(10° m? s (10° m*s™)
-20 2,66 95,99 95,78 2,65 97,58 97,45
-50 2,39 95,22 94,98 2,38 96,86 96,71
-100 2,19 95,06 94,83 2,18 96,72 96,57
-150 2,07 94,62 94,36 2,06 96,41 96,24
3 Termos 4 Termos
T(°C) Ds R? R% Ds R? R2%,
(10° m? s°1) (10° m*s™)
-20 2,65 97,78 97,66 2,65 97,84 97,73
-50 2,38 97,07 96,92 2,38 97,12 96,98
-100 2,18 96,93 96,78 2,18 96,98 96,84
-150 2,05 96,63 96,47 2,05 96,69 96,53
5 Termos 6 Termos
T(°C) Ds R? R% Ds R? R%,
(10° m? s) (10° m? s)
-20 2,65 97,86 97,75 2,65 97,88 97,76
-50 2,38 97,14 97,00 2,38 97,15 97,01
-100 2,18 97,00 96,86 2,18 97,01 96,87
-150 2,05 96,71 96,55 2,05 96,72 96,57
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Tabela 22: Parametros da cinética de liofilizacao da formulacao II, por meio do modelo

de Fick até o 6 termo da série, com seus respectivos coeficientes de determinagio (R?),

coeficientes de determinagio ajustado (R?,) para as quatro temperaturas (-20, -50, -100 e

-150 °C).
Fick modificado
1 Termo 2 Termos
T(°C) Ds R? R% Ds R? R%,
(10° m? s (10° m*s™)
-20 2,59 94,92 94,65 2,58 96,60 96,42
-50 2,44 94,61 9432 2,43 96,41 96,22
-100 2,34 94,48 94,20 2,32 96,21 96,02
-150 2,19 94,16 93,88 2,18 96,02 95,83
3 Termos 4 Termos
T(°C) Ds R? R% Ds R? R2%,
(10 m2s) (10 m2s)
-20 2,58 96,81 96,64 2,58 96,86 96,70
-50 2,42 96,63 96,45 2,42 96,69 96,51
-100 2,32 96,42 96,24 2,32 96,47 96,29
-150 2,17 96,25 96,07 2,17 96,31 96,13
5 Termos 6 Termos
T(°C) Ds R? R% Ds R? R%,
(10° m? s) (10° m? s)
-20 2,58 96,88 96,72 2,58 96,89 96,73
-50 2,42 96,71 96,54 2,42 96,72 96,55
-100 2,32 96,49 96,32 2,32 96,50 96,33
-150 2,17 96,33 96,15 2,17 96,34 96,16
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Tabela 23: Parametros da cinética de liofilizagao da formulacao III, por meio do modelo

de Fick até o 6 termo da série, com seus respectivos coeficientes de determinagio (R?),

coeficientes de determinagio ajustado (R?,) para as quatro temperaturas (-20, -50, -100 e

-150 °C).
Fick modificado
1 Termo 2 Termos
T(°C) Ds R? R% Ds R? R%,
(10° m? s (10° m*s™)
-20 2,71 95,01 94,75 2,70 96,61 96,44
-50 2,46 94,66 94,38 2,45 96,40 96,22
-100 2,34 94,72 94,46 2,33 96,43 96,25
-150 2,21 94,34 94,06 2,19 96,18 95,99
3 Termos 4 Termos
T(°C) Ds R? R% Ds R? R2%,
(10 m2s) (10 m2s)
-20 2,69 96,81 96,64 2,69 96,87 96,70
-50 2,44 96,62 96,44 2,44 96,68 96,50
-100 2,32 96,64 96,47 2,32 96,69 96,52
-150 2,19 96,41 96,23 2,19 96,46 96,29
5 Termos 6 Termos
T(°C) Ds R? R% Ds R? R%,
(10° m? s) (10° m? s)
-20 2,69 96,89 96,72 2,69 96,90 96,74
-50 2,44 96,70 96,53 2,44 96,71 96,54
-100 2,32 96,71 96,55 2,32 96,72 96,56
-150 2,19 96,49 96,31 2,19 96,50 96,32
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Nas Figuras 49 a 52 apresentam as curvas que relacionam a razdo do teor de dgua
(adimensional) e o tempo (minutos) da cinética de liofilizacdo da polpa de umbu, nas
temperaturas de congelamento de -20, -50, -100 e -150 °C para modelo de Cavalcanti
Mata, Lewis modificado, Page modificado e Midilli et al. Observa-se que a menor
reducdo de dgua para a polpa de umbu congelada foi a -150 °C quando comparadas com

as demais temperaturas de congelamento.

Modelo de Cavalcanti-Mata modificado por Cavalcanti-Mata - Cinética de liofilizacao
Polpa de umbu pré-congelada a -20, -50, -100 e -150°C
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Figura 49: Dados experimentais e calculados da secagem por liofilizacdo da polpa de
umbu pré-congelada a -20, -50, -100 e -150 °C, utilizando-se o Modelo de Cavalcanti-

Mata modificado por Cavalcanti-Mata.
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Modelo de Lewis modificado por Cavalcanti-Mata - Cinética de liofilizacio
Polpa de umbu pré-congelada a -20, -50, -100 e -150°C
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Figura 50: Dados experimentais e calculados da secagem por liofilizacdo da polpa de

umbu pré-congelada a -20, -50, -100 e -150 °C, utilizando-se o Modelo Lewis modificado

por Cavalcanti-Mata.
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Modelo de Page modificado por Cavalcanti- Mata - Cinética de liofilizacio
Polpa de umbu pré-congelada a -20, -50, -100 e -150°C
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Figura 51: Dados experimentais e calculados da secagem por liofilizacdo da polpa de

umbu pré-congelada a -20, -50, -100 e -150 °C, utilizando-se o Modelo de Page

modificado por Cavalcanti-Mata.
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Modelo de Midilli et al. - Cinética de liofilizacao
Polpa de umbu pré-congelada a -20, -50, -100 e -150°C
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Figura 52: Dados experimentais e calculados da secagem por liofilizacdo da polpa de

umbu pré-congelada a -20, -50, -100 e -150 °C, utilizando-se o Modelo de Midilli et al.

Na Tabela 24 temos os parametros referentes aos modelos de Cavalcanti Mata,
Lewis modificado, Page modificado e Midilli et al, com os respectivos coeficientes de
determinacdo (R2), coeficiente de determinacdo ajustado (R2a), desvio-padrao da
estimativa (SE) e erro médio relativo (P) para polpa de umbu pré- congelada nas
temperaturas de -20, -50, -100 e -150 °C.

Observa-se que a difusividade de sublimacdo efetiva (Ds) apresenta um
comportamento decrescente com a diminui¢cdo da temperatura de congelamento, fato esse
também observado para o modelo de Midilli et al. com a constante de sublimacao (Kg).
Os valores da difusividade de sublimacdo efetiva (Ds) variaram de 3,04 a 1,64 x 10° m%s
! para Cavalcanti Mata, 5,67 a 4,83 x 107! m?.s™! para Lewis Modificado, 2,17 a 1,67 x
1012 m2.s™! para Page Modificado, e a constate de sublimacdo variou de 0,0012 a 0,0019
para o modelo de Midilli et al.

Vé-se que para todos os modelos estudados, os coeficientes de determinagio (R?)
ficaram acima de 99,42% e o erro P abaixo de 6,695, com base nesses resultados pode-se
dizer que todos os modelos tiveram bom ajuste aos dados obtidos experimentalmente em
todas as temperaturas de congelamento (-20 °C, -50 °C, -100 °C e -150 °C). No entanto,

observando os coeficientes de determinacdo (R?), o DQM e erro médio P para cada
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modelo analisado, verifica-se que para a cinética de liofilizacdo da polpa de umbu na
temperatura de congelamento de -20 °C,- 50 °C, -100 °C e -150 °C os modelos que melhor
se ajustaram aos dados foram os de Cavalcanti Mata e de Midili, apresentando valores de
R? acima de 99,97 e 99,95%, respectivamente e os menores valores de P para todas as
temperaturas estudadas.

No momento em que os parametros estatisticos sdo estudados em conjunto, podem
dimensionar a qualidade do ajuste dos modelos aos dados experimentais. Coeficientes de
determinagdo superiores a 0,95 indicam que o modelo apresenta elevada confiabilidade
para prever com precisao o comportamento do produto com relacdo ao processo avaliado.

Contudo, este parametro deve ser avaliado simultaneamente com outros pardmetros como

o qui-quadrado (Y 2) e desvio quadritico médio (DQM), em que valores de R? préximos

2 . o . A L
a1l evaloresde } e DQM proximos a 0 indicam maior eficiéncia do modelo matemaético

na descri¢do do processo (ALVES et al., 2019; KENENI et al., 2019).
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Tabela 24: Dados experimentais da secagem por liofilizagao da polpa de umbu pré-

congelada utilizando-se os modelos de Cavalcanti-Mata modificado, Lewis modificado,

Page modificado e Midilli et al.

Cavalcanti-Mata modificado

Ds R2 Rz, P
T (°C) ai 926 ni az nz SE DQM
4o %) (%) (%)
20°c LI51 3,04 09884 -0,1334 0,00001 99,96 99,95 1,336 0,054 0,0059
.50 °C 1,200 2,72 0,9787 -0,1995 0,25208 99,99 9998 0,005 0,078 2,57E-05
-100°c 1,124 1,71 1,0555 -0,1260 0,00022 99,99 9998 0,053 0,088 0,0007
-150°c 1,109 1,64 1,0670 -0,1105 0,00001 99,99 99,99 0,019 0,091 1,98E-05
Lewis modificado
2 2
o) D, R Rz P SE  DOM
102 m?s™ (%) (%) (%)
220 °C 5,67 99,46 99,44 1,002 0,049  0,0044
.50 °C 5,50 99,45 9943 1,103 0,070  0,0050
-100 °C 5,33 99,47 99,45 2,838 0,079 0,0136
150 °C 4,83 99,42 99,39 2,582 0,082  0,0027
Page modificado
2 2
T (°C) Ds n R Rw P SE  DQM
(10" m*s™) (%) (%) (%)
220 °C 2,17 1,1510 99,87 99,85 6,695 0,049 0,0299
.50 °C 2,00 1,1664 99,82 99,80 0,977 0,071  0,0044
100 °C 1,83 1,1720 99,87 99,85 0,447 0,081  0,0021
150 °C 1,67 1,1824 99,78 99,76 6,521 0,084  0,0068
Midilli et al.
Rz, P
T (°C) a Ks n b R2 (%) SE DQM
(%) (%)
-20 °C 1,020 0,0019 0,9925 -0,00007 99,97 99,97 1,955 0,052  0,00875
-50 °C 1,008  0,0015 1,0241  -0,00007 99,97 99,96 0,623 0,075 0,00285
-100 °C 1,009  0,0013 1,0380 -0,00005 99,98 99,97 0,151 0,085 0,00128
-150 °C 1,008 0,0012 11,0431 -0,00006 99,98 99,98 1,749 0,084  0,00224

Nas Figuras 53 a 56 apresentam-se as curvas de cinética de liofilizacdo do leite

caprino congeladas nas temperaturas de -20 °C, -50 °C, -100 °C e -150 °C, com ajuste dos

modelos matematicos de Cavalcanti Mata, Lewis modificado, Page modificado e Midilli

et al., respectivamente. Verifica-se que a remoc¢do de dgua foi mais lenta no leite caprino

congelado nas temperaturas mais baixas de -100°C e -150°C, e que a maior perda de dgua

se deu para as amostras na temperatura de congelamento lento, a -20°C.
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Modelo de Cavalcanti-Mata modificado por Cavalcanti-Mata - Cinética de liofilizacao

Leite caprino pré-congelado a -20, -50, -100 e -150°C
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Figura 53: Dados experimentais e calculados da secagem por liofilizac¢do do leite caprino

pré-congelado a -20, -50, -100 e -150 °C, utilizando-se o Modelo de Cavalcanti-Mata

modificado por Cavalcanti-Mata.

Modelo de Lewis modificado por Cavalcanti-Mata - Cinética de liofilizacio

Leite caprino pré-congelado a -20, -50, -100 e -150°C
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Figura 54: Dados experimentais e calculados da secagem por liofilizacdo do leite caprino

pré-congelado a -20, -50, -100 e -150 °C, utilizando-se o Modelo de Lewis modificado

por Cavalcanti-Mata.
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Razio do teor de dgua, RX (adimencional)
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Modelo de Page modificado por Cavalcanti- Mata - Cinética de liofilizacao
Leite caprino pré-congelado a -20, -50, -100 e -150°C
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Figura 55: Dados experimentais e calculados da secagem por liofilizacao do leite caprino

pré-congelado a -20, -50, -100 e -150 °C, utilizando-se o Modelo de Page modificado por

Cavalcanti-Mata.

Razio do teor de agua, RX (adimencional)
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Modelo de Midilli et al. - Cinética de liofilizacio
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Figura 56: Dados experimentais e calculados da secagem por liofilizacao do leite caprino

pré-congelado a -20, -50, -100 e -150 °C, utilizando-se o Modelo de Midilli et al.
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Na Tabela 25 encontram-se relacionados os parametros e coeficientes dos
modelos matemdticos de Cavalcanti Mata modificado, Lewis modificado, Page
modificado e Midilli et al, com os respectivos coeficientes de determinacdo (R?),
coeficiente de determinacdo ajustado (R2a), desvio-padrdao da estimativa (SE) e erro
médio relativo (P), para cinética de liofiliza¢do do leite caprino nas temperaturas de pré-
congelamento de -20, -50, -100 e -150 °C.

Observa-se nesta Tabela que nas temperaturas de congelamento de -20 a -150 °C
os valores da difusividade de sublimacdo efetiva (Ds) variaram de 4,78 a 1,98 x 10-9
m?2.s-1 para Cavalcanti Mata, 5,33 a 4,83 x 10-12 m2.s-1 para Lewis Modificado, 2,33 a
1,83 x 10-12 m2.s-1 para Page Modificado, e a constate de sublimagao variou de 0,0014
a 0,0024 para o modelo de Midilli et al., portando a sublimacdo ocorreu de forma mais
lenta nas temperaturas menores de congelamento. Todos os modelos adequaram-se bem
aos dados experimentais, pois os coeficientes de determina¢do estdo acima de 99,46%,
coeficiente de determinagdo ajustado acima de 99,43%, os valores de P abaixo de 5,967,

SE abaixo de 0,088 e DQM abaixo de 0,0819.
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Tabela 25: Dados experimentais da secagem por liofilizacdo do leite caprino pré-
congelado utilizando-se os modelos de Cavalcanti-Mata modificado, Lewis modificado,

Page modificado e Midilli et al.

Cavalcanti-Mata modificado

2 2
TEC) a Ds n a n R Ra P g poMm
(10°m’s™) (%) (%) (%)

20°C 1,292 4,78 0,8770 -0,2739 0,000015 99,96 99,94 2,514 0,054 0,0116
50°c 1,158 2,68 0,9780 -0,1631 0,000024 99,99 99,98 0,010 0,076 4,24E-05
.100°c 1,161 2,32 0,9877 -0,1657 0,000003 99,98 99,98 0,051 0,089  0,0006
150 °c 1,154 1,98 1,0183 -0,1574 0,000004 99,99 99,99 0,138 0,091 0,0002

Lewis modificado

Ds R? R2%, |

T (°C) SE  DQM
(10> m*s 1) (%) (%) (%)

20 °C 5.33 9952 99,49 0,090 0,048  0,0004

.50 °C 5,17 99,55 99,53 3285 0,068 0,0160

100 °C 5,00 99,54 99,52 1,788 0,079  0,0793

150 °C 4,83 9946 99,43 1,207 0,082  0,0819

Page modificado

2 2
T (°C) Ds n R Ré P SE DQM
102 m*st) (%) (%) (%)
20 °C 2.33 1,1354 9978 99,75 2237 0049  0,0103
.50 °C 2,17 1,1374 99.84 99,82 4247 0069  0,0207
100 °C 2,00 1,1399 99,83 9981 5730 0,081  0,0282
150 °C 1,83 1,1488 99.81 99,79 5967 0,084  0,0064
Midilli et al.
R% P
TCC) a ke n b R (%) SE  DQM
(%) (%)
20°C 1,011 00024 009306 -0,00010 99,97 99,96 1,158 0,005 0,00535
-50°C 1,021 0,023  0,9401  -0,00008 99,97 99,96 0,648 0,073  0,00125
-100°C 1,006 00016 009935 -0,00007 99,98  99.98 0,285 0,086 1,05E-05
A150°C 1,003 00014 1,0066 -0,00008 99,99 9998 0,834 0,088  0,00007

Nas Figuras 57 a 60 apresentam-se as curvas de cinética de liofilizacdo da
formulacao I (40% polpa de umbu + 60% leite caprino) pré-congeladas nas temperaturas
de -20 °C, -50 °C, -100 °C e -150 °C, com ajuste dos modelos mateméticos de Cavalcanti
Mata, Lewis modificado, Page modificado e Midilli et al., respectivamente. Observa-se
que o tempo de secagem para a formulacao I nas temperaturas de -20 °C, -50 °C, -100 °C
e -150 °C foi de 23h, 25h, 27h e 27h, respectivamente, e que ocorre uma maior reducao

do teor de d4gua com a reducdo da temperatura de congelamento das amostras.
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Modelo de Cavalcanti-Mata modificado por Cavalcanti-Mata - Cinética de liofilizaciao

Formulacéo I pré-congelada a -20, -50, -100 e -150°C
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Figura 57: Dados experimentais e calculados da secagem por liofilizacao da formulagao

I pré-congelada a -20, -50, -100 e -150 °C, utilizando-se o Modelo de Cavalcanti-Mata

modificado por Cavalcanti-Mata.

Modelo de Lewis modificado por Cavalcanti-Mata - Cinética de liofilizacdo
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Figura 58: Dados experimentais e calculados da secagem por liofilizacao da formulagao

I pré-congelada a -20, -50, -100 e -150 °C, utilizando-se o Modelo de Lewis modificado

por Cavalcanti-Mata.

107



Resultados e discussdo

Modelo de Page modificado por Cavalcanti- Mata - Cinética de liofilizacao
Formulacio I pré-congelada a -20, -50, -100 e -150°C
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Figura 59: Dados experimentais e calculados da secagem por liofilizacao da formulacdo
I pré-congelada a -20, -50, -100 e -150 °C, utilizando-se o0 Modelo de Page modificado

por Cavalcanti-Mata.

Modelo de Midilli et al. - Cinética de liofilizacio
Formulacao I pré-congelada a -20, -50, -100 e -150°C
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Figura 60: Dados experimentais e calculados da secagem por liofilizacao da formulagao

I pré-congelada a -20, -50, -100 e -150 °C, utilizando-se o Modelo de Midilli et al.
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Na Tabela 26 encontram-se relacionados os parametros e coeficientes dos
modelos matemdticos de Cavalcanti Mata modificado, Lewis modificado, Page
modificado e Midilli et al, com os respectivos coeficientes de determinacdo (R?),
coeficiente de determinacdo ajustado (RZ?a), desvio-padrdao da estimativa (SE) e erro
médio relativo (P), para cinética de liofilizacao da formulacdo I (40% polpa de umbu +
60% leite caprino) nas temperaturas de pré- congelamento de -20, -50, -100 e -150 °C.
Contata-se nesta Tabela, que a difusividade de sublimacao efetiva (DS) demonstrou uma
diminui¢do na taxa de sublimacdo com a reducdo da temperatura de congelamento, o
mesmo ocorreu para o0 modelo de Midilli et al. com a constante de sublimacao (Ks).

Observa-se nesta Tabela que nas temperaturas de congelamento de -20 a -150 °C
os valores da difusividade de sublimacao efetiva (Ds) variaram de 5,18 a 1,65 x 10° m?.s
! para Cavalcanti Mata, 5,65 a 4,33 x 1012 m2.s! para Lewis Modificado, 4,17 a 1,67 x
102 m2.s! para Page Modificado, e a constate de sublimacao variou de 0,0012 a 0,0030
para o modelo de Midilli et al., sendo assim a remoc¢ao da dgua ocorreu de forma mais
rapida na temperatura mais alta de congelamento (-20 °C). De acordo com os modelos
estudados, os coeficientes de determinacio ajustados (Ra) ficaram acima de 99,44%; P
abaixo de 7,294, SE e DQM abaixo de 0,094 e 0,0338, respectivamente, constatando-se

que os modelos demostraram um bom ajustes aos dados experimentais.

109



Resultados e discussdo

Tabela 26: Dados experimentais da secagem por liofilizacdo da formulagao I pré-

congelada utilizando-se os modelos de Cavalcanti-Mata modificado, Lewis modificado,

Page modificado e Midilli et al.

Cavalcanti-Mata modificado

2 2
TEeC) ai Ds n a n R Ra P SE  DQM
(10°m*1) (%) (%) (%)
20°C 1,203 5.18 0.8831 -0,2034 0,00003 99,99 99.99 0,028 0,088 0,0001
50°c 1158 2,68 0,9780 -0,1631 0,00002 99,98 99,98 0,026 0,094 0,0036
100°Cc 1147 2,17 10006 -0,1522 0,00001 99,98 99.98 0,096 0,089 0,0018
150°Cc 1128 1,65 10410 -0,1276 0,00001 99,99 99.98 0,155 0,090 0,0006
Lewis modificado
2 2,
T 0 Ds R2 R&L P SE  DOM
(102 m?s™!) (%) (%) (%)
20 °C 5.67 99.74 9972 1,910 0,078 0,0085
50°C 517 99,57 99,55 1,611 0,087 0,0078
100 °C 4,67 99,52 99,50 2,884 0,080 0,0154
150 °C 4,33 99,47 9944 2981 0,081 0,0037
Page modificado
2 2
T (°C) Ds n R* Rw P SE DQM
(10" m*s!) (%) (%) (%)
20 °C 4.17 1,0478 99.77 9975 6,036 0080 0,0268
.50 °C 2.33 1,1223 99,78 99,75 7,294 0,089 0,0338
100 °C 1,83 1,1401 99,78 9976 6,496 0,082 0,0300
150 °C 1,67 1,1505 99,79 99,77 5.862 0,083 0,0059
Midilli et al.
R R, P
TEC)  a Ks n b SE DQM
(%) (%) (%)
20°C 0999 00030 09145 -0,00008 99,94 9993 0012 0,085 5.45E-05
50°C 0994 00015  1,0038  -0,00006 99,98 9998 0031 0,094 0,00125
2100°C 0,994 00013  1,0162  -0,00006 99,98 99,98 0,029 0,087 0,00189
A150°C 0,998 0,012 1,0172  -0,00007 99,99 99,99 0,016 0,088 0,00028

Nas Figuras 61 a 64 apresentam-se as curvas de cinética de liofilizacdo da

formulacao II (50% polpa de umbu + 50% leite caprino) pré-congeladas nas temperaturas

de -20 °C, -50 °C, -100 °C e -150 °C, com ajuste dos modelos mateméticos de Cavalcanti

Mata, Lewis modificado, Page modificado e Midilli et al., respectivamente. Analisando

essas Figuras observa-se que na secagem de sublima¢@o ocorre uma maior remocdo de

dgua na formulacdo II congelada a -20 °C, seguida das temperaturas de -50 e -100 °C, e

que na temperatura de congelamento a -150 °C houve uma diminuicdao da taxa de

sublimacao do gelo contido na amostra.
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Modelo de Cavalcanti-Mata modificado por Cavalcanti-Mata - Cinética de liofilizacio

Formulacio II pré-congelada a -20, -50, -100 e -150°C
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Figura 61: Dados experimentais e calculados da secagem por liofilizacdo da formulagao

II pré-congelada a -20, -50, -100 e -150 °C, utilizando-se o Modelo de Cavalcanti-Mata

modificado por Cavalcanti-Mata.

Modelo de Lewis modificado por Cavalcanti-Mata - Cinética de liofilizacao
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Figura 62: Dados experimentais e calculados da secagem por liofilizacao da formulagao

IT pré-congelada a -20, -50, -100 e -150 °C, utilizando-se o Modelo de Lewis modificado

por Cavalcanti-Mata.
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Modelo de Page modificado por Cavalcanti- Mata - Cinética de liofilizacao
Formulacéo II pré-congelada a -20, -50, -100 e -150°C
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Figura 63: Dados experimentais e calculados da secagem por liofilizacao da formulacdo
IT pré-congelada a -20, -50, -100 e -150 °C, utilizando-se o0 Modelo de Page modificado

por Cavalcanti-Mata.

Modelo de Midilli et al. - Cinética de liofilizacio
Formulacio II pré-congelada a -20, -50, -100 e -150°C

1,0

® Valores experimentais a -20°C
— Valores calculados a -20°C

B Valores experimentais a -50°C
08 — Valores calculados a -50°C

@ Valores experimentais a -100°C
— Valores calculados a -100°C

A Valores experimentais a -150°C
0,6 —— Valores calculados a -150°C

0,4

Razio do teor de agua, RX (adimencional)

0,2

0 200 400 600 800 1000 1200 1400 1600
Tempo, t (minutos)

Figura 64: Dados experimentais e calculados da secagem por liofilizacao da formulagdo

II pré-congelada a -20, -50, -100 e -150 °C, utilizando-se o Modelo de Midilli et al.
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Na Tabela 27 observa-se os parametros e coeficientes dos modelos mateméticos
de Cavalcanti Mata modificado, Lewis modificado, Page modificado e Midilli et al, com
os respectivos coeficientes de determinacdo (R?), coeficiente de determinacao ajustado
(R?a), desvio-padrao da estimativa (SE) e erro médio relativo (P), para cinética de
liofilizagao da formulacao II (50% polpa de umbu + 50% leite caprino) nas temperaturas
de pré- congelamento de -20, -50, -100 e -150 °C. Analisando esta Tabela € possivel
observar que a difusividade de sublimacao efetiva (Ds) apresentou uma diminuicdo na
taxa de sublimacio com a reducdo da temperatura de congelamento, ocorrendo 0 mesmo
para a constante de sublimacdo (Ks) no modelo de Midilli et al. Verifica-se que nas
temperaturas de congelamento de -20 a -150°C os valores da difusividade de sublimacgdo
efetiva (Ds) variaram de 3,35 a 1,67 x 10 m?.s™! para Cavalcanti Mata, 5,50 a 4,67x 10
12 m?.s! para Lewis Modificado, 2,17 a 1,33 x 10?2 m%s ! para Page Modificado, e a
constate de sublimacdo variou de 0,0010 a 0,0015 para o modelo de Midilli et al.,
portando a sublimag¢do ocorreu de forma mais lenta nas temperaturas menores de
congelamento. De acordo com os modelos estudados, os coeficientes de determinagdo
ajustados (R?a) ficaram acima de 99,35%; P abaixo de 5,728, SE e DQM abaixo de 0,088
e 0,0283, respectivamente, constatando-se que os modelos demostraram um bom ajustes

aos dados experimentais.
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Tabela 27: Dados experimentais da secagem por liofilizacdo da formulacdo II pré-

congelada utilizando-se modelos de Cavalcanti-Mata modificado, Lewis modificado,

Page modificado e Midilli et al.

Cavalcanti-Mata modificado

2 2
TEC) a Ds n a n RP Ra P SE DOM
(10°m?s™) (%) (%) (%)
20°c 1,178 3,35 0,9585 -0,1657 0,00002 99,98 99,97 1,753 0,084 0,00798
50°C 1,200 2,72 0,9787 -0,1995 0,25208 99,99 99,99 0,013 0,084 6,13E-05
-100°c L1124 1,70 1,0555 -0,1260 0,00023 99,99 99,98 0,033 0,088 0,0001
150 °c 1,143 1,67 1,0464 -0,1439 0,10654 99,99 99,99 0,002 0,082 2,37E-07
Lewis modificado por Cavalcanti-Mata
2 2
T C) Ds R R, P SE DOM
(10" m* s (%) (%) (%)
220 °C 5,50 99,56 99,54 0,149 0,073 0,0006
.50 °C 5,17 99,48 99,45 4,483 0,075 0,0210
-100 °C 4,83 99,38 99,35 3,879 0,079 0,0192
150 °C 4,67 99,38 99,35 3,015 0,074 0,0032
Page modificado por Cavalcanti-Mata
2 2,
T (°C) Ds n R R P SE DQM
(10" m’ s") (%) (%) (%)
20 °C 2,17 1,1475 99,87 99,85 5,171 0,075 0,0235
50 °C 2,00 1,1593 99,76 99,73 5,228 0,076 0,0245
-100 °C 1,67 1,1779 99,83 99,81 5,728 0,081 0,0283
150 °C 1,33 1,1934 99,85 99,84 4,829 0,080 0,0052
Midilli et al.
R2 R2, P
T (°C) A ks n b SE DQM
(%) (%) (%)
-20°C 1,005 0,0015 1,0187 -0,00006 99,99 99,99 1,125 0,079 0,0051
-50°C 1,000 0,0013  1,0300 -0,00007 99,99 99,98 0,913 0,081 0,0042
-100°C 1,000 0,0012  1,0400 -0,00007 99,98 99,97 0,114 0,086 0,0005
-150°C 1,003 0,0010 1,0490 -0,00006 99,99 99,99 0,315 0,076 0,0003

Nas figuras 65 a 68 observa-se as curvas de cinética de liofiliza¢ao da formulacao
III (60% polpa de umbu + 40% leite caprino) pré-congeladas nas temperaturas de -20 °C,
-50 °C, -100 °C e -150 °C, com ajuste dos modelos matematicos de Cavalcanti Mata,
Lewis modificado, Page modificado e Midilli et al., respectivamente. Verifica-se que
durante o processo de liofilizagdo ocorreu uma menor remocdo do teor de 4gua com a
redugdo da temperatura de congelamento na formulagao III e que a quantidade de polpa
de umbu adicionada no leite caprino nao apresentou influéncia significativa no tempo de
secagem.
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Modelo de Cavalcanti-Mata modificado por Cavalcanti-Mata - Cinética de liofilizacio
Formulacio II pré-congelada a -20, -50, -100 e -150°C

® Valores experimentais a -20°C
—— Valores calculados a -20°C

B Valores experimentais a -50°C
0,8 — Valores calculados a -50°C

@ Valores experimentais a -100°C
— Valores calculados a -100°C

A Valores experimentais a -150°C
0,6 — Valores calculados a -150°C

0.4

Razio do teor de agua, RX (adimencional)

0,2

0 200 400 600 800 1000 1200 1400 1600
Tempo, t (minutos)

Figura 65: Dados experimentais e calculados da secagem por liofilizacdo da formulagao
III pré-congelada a -20, -50, -100 e -150 °C, utilizando-se o Modelo de Cavalcanti-Mata

modificado por Cavalcanti-Mata.

Modelo de Lewis modificado por Cavalcanti-Mata - Cinética de liofilizacio
Formulacéo II pré-congelada a -20, -50, -100 e -150°C

1,0
® Valores experimentais a -20°C
—— Valores calculados a -20°C
= B Valores experimentais a -50°C
g 08 — Valores calculados a -50°C
=) ¢ Valores experimentais a -100°C
E A — Valores calculados a -100°C
= A A Valores experimentais a -150°C
& 06 | —— Valores calculados a -150°C
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Figura 66: Dados experimentais e calculados da secagem por liofilizacao da formulacdo
III pré-congelada a -20, -50, -100 e -150 °C, utilizando-se o Modelo de Lewis modificado

por Cavalcanti-Mata.

115



Resultados e discussdo

Modelo de Page modificado por Cavalcanti- Mata - Cinética de liofilizacio
Formulacao II pré-congelada a -20, -50, -100 e -150°C

1,0
® Valores experimentais a -20°C
— Valores calculados a -20°C

= B Valores experimentais a -50°C
g 0,8 —— Valores calculados a -50°C
'8 ¢ Valores experimentais a - 100°C
é — Valores calculados a -100°C
= A Valores experimentais a -150°C
= 06 — Valores calculados a -150°C
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Figura 67: Dados experimentais e calculados da secagem por liofilizacdo da formulagao
III pré-congelada a -20, -50, -100 e -150 °C, utilizando-se o Modelo de Page modificado

por Cavalcanti-Mata.

Modelo de Midilli et al. - Cinética de liofilizacio
Formulacdo II pré-congelada a -20, -50, -100 e -150°C

1,0

® Valores experimentais a -20°C
— Valores calculados a -20°C

B Valores experimentais a -50°C
08 — Valores calculados a -50°C

@ Valores experimentais a -100°C
— Valores calculados a -100°C

A Valores experimentais a -150°C
0,6 — Valores calculados a -150°C

0,4

0,2

Razao do teor de agua, RX (adimencional)

0,0 -
0 200 400 600 800 1000 1200 1400 1600

Tempo, t (minutos)

Figura 68: Dados experimentais e calculados da secagem por liofilizacao da formulagao

III pré-congelada a -20, -50, -100 e -150 °C, utilizando-se o Modelo de Midilli et al.
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Na Tabela 28 observa-se os parametros e coeficientes dos modelos mateméticos
de Cavalcanti Mata modificado, Lewis modificado, Page modificado e Midilli et al, com
os respectivos coeficientes de determinacdo (R?), coeficiente de determinacao ajustado
(R%a), desvio-padrao da estimativa (SE) e erro médio relativo (P), para cinética de
liofilizagao da formulagao III (60% polpa de umbu + 40% leite caprino) nas temperaturas
de pré- congelamento de -20, -50, -100 e -150 °C. Observando esta Tabela € possivel
observar que a difusividade de sublimacao efetiva (DS) apresentou uma diminui¢do na
taxa de sublimacdo com a reducdo da temperatura de congelamento, ocorrendo 0 mesmo
para a constante de sublimag¢ao (Ks) no modelo de Midilli et al.

Verifica-se que nas temperaturas de congelamento de -20 a -150 °C os valores da
difusividade de sublimacio efetiva (Ds) variaram de 4,02 a 2,13 x 10° m%s™! para
Cavalcanti Mata, 5,67 a 4,67 x 102 m%.s"! para Lewis Modificado, 3,00 a 1,83 x 10712
m2.s ! para Page Modificado, e a constate de sublimacdo variou de 0,00116 a 0,00151
para o modelo de Midilli et al., portando a sublimacdo ocorreu de forma mais lenta nas
temperaturas menores de congelamento. De acordo com os modelos estudados, os
coeficientes de determinacdo ajustados (R%,) ficaram acima de 99,37%; P abaixo de
6,619, SE e DQM abaixo de 0,156 e 0,0298, respectivamente, constatando-se que 0s

modelos demostraram um bom ajustes aos dados experimentais.
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Tabela 28: Dados experimentais e calculados da secagem por liofilizacao da formulagdo
III pré-congelada utilizando-se os Modelos de Cavalcanti-Mata, Lewis e Page

modificados por Cavalcanti-Mata

Cavalcanti-Mata modificado

2 2
TEC) Ds n a n R Ra P s&  bpom
(10°m?’s™) (%) (%) (%)

20°Cc 1,182 4,02 0,9382 -0,1617 0,00001 99,95 99,93 2,287 0,065 0,0101
.50°c 1,198 2,47 0,9918 -0,2047 0,25936 99,98 99,97 0,026 0,148 0,0001
-100°c 1,161 2,15 1,0092 -0,1651 0,00030 99,97 99,96 0,140 0,156 0,0006
150°c 1,192 2,13 1,0005 -0,1917 0,22662 99,99 99,99 3,921 0,115 4,25-08

Lewis modificado

Ds R? R2%, |

T (°C) SE  DQM
(10> m*s 1) (%) (%) (%)

20 °C 5,67 99,51 9948 1,538 0,058 0,0068

50 °C 5,17 9942 9939 2,153 1,132 0,0100

100 °C 4,83 9940 9937 6,036 0,140  0,0298

150 °C 4,67 9941 9938 1,671 0,104 0,0017

Page modificado

2 2
T (°C) Ds n R Ré P S pom
102 m*st) (%) (%) (%)
20 °C 3,00 1,1100 99,78 99,75 2,380 0,059 0,0160
.50 °C 2,17 1,1364 9974 9971 6,619 0,135  0,0308
100 °C 2,00 1,1457 99,76 99,73 5,732 0,152  0,0283
150 °C 1,83 1,1547 99,80 99,78 3203 0,112  0,0034
Midilli et al.
R% P
T (°C) a ks n b R (%) SE DQM
(%) (%)

-20°C 1,002 0,00151 1,0334  -0,00006 99,98 99,97 0,461 0,063 0,0020
-50 °C 1,000 0,00132  1,0349 -0,00007 99,97 99,96 0,766 0,143 0,0035
-100°C 1,000 0,00125  1,0360 -0,00006 99,97 99,96 0,745 0,144 0,0036
-150°C 1,000 0,00116  1,0380 -0,00007 99,99 99,99 0,051 0,106 5,54-E05

Observa-se ao analisar todos os modelos matemdticos em relacdo as amostras
estudadas na cinética de liofilizacao (polpa de umbu, leite caprino e das formulagdes 1,
IT e IIT (40% polpa de umbu + 60% leite caprino; 50% polpa de umbu + 50% leite caprino;
60% polpa de umbu + 40% leite caprino)), verifica-se que o modelo de Cavalcanti Mata
modificado foi o que apresentou melhor ajuste para a cinética de secagem, ao analisar o

R.? e os outros paridmetros estatisticos (P, SE e DQM).
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A relacdo do coeficiente de difusividade coeficiente de difusividade de
sublimacdo efetiva (Ds) da polpa de umbu, leite caprino e das formulagoes I, II e III
(40% polpa de umbu + 60% leite caprino; 50% polpa de umbu + 50% leite caprino; 60%
polpa de umbu + 40% leite caprino) em fun¢do da temperatura de congelamento foi
satisfatoriamente representada pela expressdo de Arrhenius. Através da referida
expressao foram plotados os valores do logaritmo neperiano dos coeficientes da
difusividade efetiva [In (Ds)] em fun¢do do inverso da temperatura absoluta, obtendo-se,
desta forma, o coeficiente angular de cada reta que corresponde a relacdo E/R, para cada
faixa de temperatura, conforme ilustrado nas Figura 68 a 71. Portanto, ao multiplicar-se
o valor do coeficiente angular da reta por 8,314 tem-se o valor da energia de ativacdo para

cada faixa de temperatura e teor de d4gua analisado.

Linearizacio da Equacio de Arrhenius

Polpa de umbu
-10
2t
14} \Modelo de Fick com seis termos da série ]
“e_Modelo de Cavalcanti-Mata modificado por Cavalcanti-Mata
16 \O\Modelo de Lewis modificado por Cavalcanti-Mata
B e Modelo de Page modificado por Cavalcanti-Mata
~ -18¢
S)
S 20 O . .
22 |
24 |
-26 o * =
28 . . . . .
30 40 50 60 70 80 90

/T (x10*k™)

Figura 69: Representacdo de Arrhenius para a difusividade efetiva em fungdo da
temperatura de pré-congelamento da polpa de umbu estimada pelos modelos de Fick com

6 termos na série e, Cavalcanti-Mata, Lewis e Page modificados por Cavalcanti-Mata.

119



In (Dy)

22+

24t

-26

-28

20t

Resultados e discussdo

Linearizacdo da Equacio de Arrhenius
Leite caprino

e Modelo de Fick com seis termos da série

“e_Modelo de Cavalcanti-Mata modificado por Cavalcanti-Mata
\'\Modelo de Lewis modificado por Cavalcanti-Mata

e Modelo de Page modificado por Cavalcanti-Mata

30

40

50 60 70 80 90
1/T (x10°k™)

Figura 70: Representacio de Arrhenius para a difusividade efetiva em funcdo da

temperatura de pré-congelamento do leite caprino estimada pelos modelos de Fick com 6

termos na série e, Cavalcanti-Mata, Lewis e Page modificados por Cavalcanti-Mata.

In (D)

Linearizacio da Equacio de Arrhenius
Formulacao 1

\\ Modelo de Fick com seis termos da série

e Modelo de Cavalcanti-Mata modificado por Cavalcanti-Mata
\ Modelo de Lewis modificado por Cavalcanti-Mata

e Modelo de Page modificado por Cavalcanti-Mata

40

50 60 70 80 90
1T (x10*k™")

Figura 71: Representacdo de Arrhenius para a difusividade efetiva em funcdo da

temperatura de pré-congelamento da formulacao I estimada pelos modelos de Fick com

6 termos na série e, Cavalcanti-Mata, Lewis e Page modificados por Cavalcanti-Mata.
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Linearizacio da Equacio de Arrhenius
Formulacao 2

\‘\Modelo de Fick com seis termos da série

e Modelo de Cavalcanti-Mata modificado por Cavalcanti-Mata
-16 ¢ \'\ Modelo de Lewis modificado por Cavalcanti-Mata

e Modelo de Page modificado por Cavalcanti-Mata

- 18}
e
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1T (x10*k™")

Figura 72: Representacdo de Arrhenius para a difusividade efetiva em funcdo da
temperatura de pré-congelamento da formulagdo II estimada pelos modelos de Fick com

6 termos na série e, Cavalcanti-Mata, Lewis e Page modificados por Cavalcanti-Mata.

Linearizacio da Equacio de Arrhenius
Formulacao 3

-10
2t
-14 \O\Modelo de Fick com seis termos da série
“e_Modelo de Cavalcanti-Mata modificado por Cavalcanti-Mata
16 | “e_Modelo de Lewis modificado por Cavalcanti-Mata
e Modelo de Page modificado por Cavalcanti-Mata
~ -18¢
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Figura 73: Representacdo de Arrhenius para a difusividade efetiva em funcdo da
temperatura de pré-congelamento da formulacgao III estimada pelos modelos de Fick com

6 termos na série e, Cavalcanti-Mata, Lewis e Page modificados por Cavalcanti-Mata.
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Na Tabela 29 temos os valores da energia de ativacdo para polpa de umbu, leite
caprino e as formulagdes I, IT e III (40% polpa de umbu + 60% leite caprino; 50% polpa
de umbu + 50% leite caprino; 60% polpa de umbu + 40% leite caprino) durante a cinética
de liofilizacdo em relagdo aos modelos matemdtico de Fick com 6 termos na série,
Cavalcanti-Mata, Lewis e Page modificados por Cavalcanti-Mata. Observa-se que a
energia de ativacdo obteve valores variando de 0,264 a 1,491 kJ mol ! para polpa de umbu,
0,185 a 1,945 kJ mol™! para leite caprino, 0,481 a 2,891 kJ mol! para formulacdo 1, 0,309
a 1,694 kJ mol™! para formulacdo II e 0,355 a 1,289 kJ mol™! para formulacdo II1.

Nao foi constatada correlag@o entre este parametro e os percentuais das matérias-
primas utilizadas nas formula¢des. De acordo com Santos et al. (2019), as variagdes
existentes com relacdo aos valores da energia de ativacdo dos materiais podem ser
associadas a inumeros fatores, como a composi¢do do alimento, estrutura dos tecidos,
estddio de maturacdo do produto e aplicacdo de pré-tratamento. A energia de ativagdo
representa a energia requerida para que se inicie o processo de difusdo de d4gua das regides
internas do alimento, também € utilizado como um parametro para a avaliacdo do
consumo total de energia no processo de secagem.

Segundo Pinheiro et al. (2020), quanto menor o valor da energia de ativacdo,
maior serd a dificuldade de remoc¢dao dgua do produto, pode-se deduzir entdo que o
movimento da 4gua nas amostras (de dentro para fora) € relativamente facil, uma vez que
as energias de ativagcdo encontradas foram pequenas.

Ao realizar o processo de secagem de graos de arroz vermelho em casca, Sousa
(2017), obteve uma energia de ativacio de 20,14 kJ mol™! para o modelo Fick, 19,73 kJ
mol! para o modelo Page e 20,72 kJ mol™! para o modelo Cavalcanti Mata, com teor de
agua inicial de 25% (b.u.), assim, a energia de ativag@o encontrada € maior para o modelo

de Cavalcanti-Mata, comportamento semelhante ao observado nesse estudo.
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Tabela 29: Valores da energia de ativagdo para a polpa de umbu, leite caprino e
formulacdes I, II e III em diferentes modelos matemdticos nas temperaturas de

congelamento de -20 °C, -50 °C, -100 °C e -150 °C

Energia de ativacao

Modelos (kJ mol )
Fick 0,264
Cavalcanti-Mata 1,491
Polpa de umbu Lewis 0,305
Page 0,506
Fick 0,193
Cavalcanti-Mata 1,945
Leite caprino Lewis 0,185
Page 0,463
Fick 0,481
Formulacio Cavalcanti-Mata 2,891
Lewis 0,519
! Page 2,205
Fick 0,313
Cavalcanti-Mata 1,694
Formulacao II Lewis 0,309
Page 0,988
Fick 0,370
Cavalcanti-Mata 1,289
Formulacao IIT Lewis 0,355
Page 0,912

Nas Tabelas 30 a 34, encontram-se os valores dos seguintes atributos
termodindmicos: entalpia, entropia e a energia livre de Gibbs, analisados durante a
cinética de liofilizacdo da polpa de umbu, leite caprino e as formulacdes I, II e III (40%
polpa de umbu + 60% leite caprino; 50% polpa de umbu + 50% leite caprino; 60% polpa
de umbu + 40% leite caprino) em relacdo aos modelos matematico de Fick com 6 termos
na série, Cavalcanti-Mata, Lewis e Page modificados por Cavalcanti-Mata, adquiridos

através dos valores da energia de ativacao.
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Tabela 30: Valores da entalpia (AH), entropia (AS) e energia livre de Gibbs (AG) para
diferentes condi¢des de temperatura da polpa de umbu.

T (AH) (AS) (AG)
Modelos

°C J mol*! J mol! K- J mol!
-20 -1839,59 -292.88 72258,09
. -50 -1590,17 -291,83 63487,22

Fick
-100 -1174,47 -289,72 48946,41
-150 -758,773 -286,88 34527,48
-20 -1597,75 -335,31 83236,24
-50 -1348,33 -334,26 73192,28
Page
-100 -932,634 -332,15 56529,68
-150 -516,934 -329,31 39988,95
-20 -611,602 -271,27 68019,92
Cavalcanti- -50 362,182 270,22 59897,20
Mata -100 353,518 -268,11 46436,66
-150 469,218 -265,27 33098.,01
-20 -1798,05 -292,88 72299.64
. -50 -1548,63 -291,83 63528,76
Lewis

-100 -1132,93 -289,72 48987,96

-150 -717,229 -286,88 34569,03
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Tabela 31: Valores da entalpia (AH), entropia (AS) e energia livre de Gibbs (AG) para
diferentes condi¢des de temperatura do leite caprino.

T (AH) (AS) (AG)
Modelos
°C J mol! J mol! K1 J mol!

20 -1918,752 -288.89 71170,74

) -50 -1669,332 -287.84 6251941
Fick

-100 -1253.632 -285.73 48177.85

-150 -837.932 -282.89 33958,17

20 -1640,172 -334.85 83076,78

-50 -1390,752 -333.80 73046,70
Page

-100 -975,0523 331,69 56407,22

-150 -559.3523 -328.85 39889,63

20 158,588 -266.85 67356,18

Cavalcanti- -50 390,832 265,81 59365,89

Mata -100 506,532 263,70 46126.,05

-150 922,232 260,86 33008,10

20 -1198,75 -224.61 5562878

) -50 -1669,33 223,18 46672,08
Lewis

-100 -1253.63 221,45 37778,19

-150 -837,932 -219,27 28961,91
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Tabela 32: Valores da entalpia (AH), entropia (AS) e energia livre de Gibbs (AG) para
diferentes condi¢des de temperatura da formulagao I

T (AH) (AS) (AG)
Modelos
°C J mol*! J mol! K- J mol?!
-20 -1622,48 -284.90 70457,27
. -50 -1373,06 -283.85 61925,67
Fick

-100 -957,357 -281,74 47783,67
-150 -541,657 -278.,90 33763,55
-20 102,02 -324.35 82162,25
-50 351,44 -323.30 72447.20

Page
-100 767,14 -321,19 56332,77
-150 1182,84 -318,35 40,340,21
-20 787,69 -262,30 67149,59
Cavalcanti- -50 1037,11 261,25 59296,00
Mata -100 1452,81 -259,14 46284,01
-150 1868,51 -256,30 33393,89
-20 -1584,66 -284.90 70495,09
. -50 -1335,24 -283,85 61963,49

Lewis
-100 -919,537 -281,74 47821,49

-150 -503,837 -278,90 33801,37
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Tabela 33: Valores da entalpia (AH), entropia (AS) e energia livre de Gibbs (AG) para
diferentes condi¢des de temperatura da formulagdo I1

T (AH) (AS) (AG)
Modelos
°C J mol*! J moll K1 J mol!

20 -1790,01 294,95 72833,13

) -50 -1540,59 293,90 63999,95
Fick

-100 -1124.89 291,79 49355.29

-150 709,193 -288.96 34832,52

20 -1115,82 333,29 83206,17

-50 -866,398, 332,24 7322292
Page

-100 450,698 -330,13 56661,51

-150 34,9984 327,29 40221.,96

20 409,798 269,93 67883.,57

Cavalcanti- -50 160,378 268,88 59800.,95

Mata -100 255,322 266,77 4640724

-150 271,022 263,94 3313541

20 -1793,68 294,95 7282947

i -50 154426 293,90 63996,28
Lewis

-100 -1128.,56 291,79 49351,63

-150 -712,856 -288,96 34828,86
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Tabela 34: Valores da entalpia (AH), entropia (AS) e energia livre de Gibbs (AG) para
diferentes condi¢des de temperatura da formulagao II1

T (AH) (AS) (AG)
Modelos
°C J mol! J moll K1 J mol!
-20 -1732,99 -296,12 73186,61
. -50 -1483,57 -295.07 64318,28
Fick
-100 -1067,87 -292.96 49615,04
-150 -652,171 -290,13 35033,68
-20 -1191,35 -331,80 82754,51
-50 -941,932 -330,75 72815,86
Page
-100 -526,232 -328,64 56328,78
-150 -110,532 -325,80 39963,57
-20 -814,424 -270,92 67727,16
Cavalcanti- -50 -565,004 269,87 59615,11
Mata -100 -149,304 -267,76 46172,35
-150 266,396 -264,92 32851,47
-20 -1748,62 -296,12 73170,99
] -50 -1499,20 -295,07 64302,65
Lewis
-100 -1083,50 -292.,97 4959941
-150 -667,801 -290,13 35018,04

Observando as Tabelas 30 a 34 verifica-se que a entalpia apresentou valores
negativos na maioria dos modelos, observando-se também que a temperatura de pré-
congelamento influenciou nos valores de entalpia obtidos em todos os modelos
analisados, conforme houve a diminui¢do da temperatura, ocorreu o aumento da entalpia,
indicando que quando o material € submetido a um pré-congelamento com temperaturas
muito baixas, serd necessdria uma maior quantidade de energia para realizar a liofiliza¢do
da umbuzada. Pois, segundo Ferreira Junior et al. (2021), a entalpia (AH) € a propriedade
termodindmica que indica a energia necessaria para remover a dgua ligada a matéria seca
durante o processo de secagem.

Em relacdo a entropia nos modelos, observa-se que essa propriedade
termodinamica obteve comportamento similar a entalpia onde os valores foram negativos
e crescem quando a temperatura de congelamento diminui. Conforme Santos et al. (2019),
os valores de AS negativos foram atribuidos a existéncia de adsor¢do quimica e/ou
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modificagdes estruturais do adsorvente. Sendo observado que a entropia € inversamente
proporcional a temperatura aplicada no pré-congelamento em todos os modelos
matematicos avaliados. Isso acontece porque o pré-congelamento lento colabora para a
formacgdo de cristais de gelo maiores, apresentando maior porosidade e favorecendo o
movimento das moléculas de 4gua, por causa da maior disponibilidade de sitios
disponiveis.

A energia livre de Gibbs diminuiu com o aumento de temperatura de
congelamento, sendo seus valores positivos para toda faixa de temperatura estudada. Os
valores positivos da energia livre de Gibbs indicam que a cinética de liofilizacdo nao foi
um processo espontdneo, esses valores positivos sdo caracteristicos de uma reagdo
endergdnica, ou seja, requer energia da atmosfera em torno da amostra para disponibilizar

os sites de sor¢ao (MORALIS et al., 2019).
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Na tabela 35 sdo encontrados os valores médios dos parametros fisicos dos pds da

umbuzada obtidos a partir da secagem por liofiliza¢do, com a inclusdo de polpa de umbu

de forma crescente nas formulacdes estudadas.

Tabela 35: Valores médios dos parametros fisico- quimicos dos pds obtidos a partir da
secagem por liofilizacdo da polpa de umbu, do leite caprino e das formulagdes FI, FII e

FIII
Amostras
Parametros T(‘Z',‘g’ Polpa Leite FI FII FIII
20 7,7837aB 4.,2944¢C 5,6857cA 5,1700dB 6,4340bA
-50 7,9300aAB 4,4923¢B 5,7533dA 5,5070cA 6,4733bA
Teor de agua
-100 7,9350aAB 4,5667dB 5,7700cA 5,5553cA 6,4793bA
-150 8,1007aA 4,8807dA 5,8500cA 5,6300cA 6,5220bA
20 92,2163bB 05,7056aA  94,3143cA  94,8300dA  93,5660eB
Sélidos -50 92,0700bB 95,5077aB 942467cA  94,4930dA  93,5267¢AB
Totais -100 92,0650bB 95,4333aB 94,2300cA 94,4447dA  93,5207¢AB
-150 91,8993bA 95,1193aC 94,1500cA  94,3700dA  93,4780eA
20 1,8600dAB 3,2767bB 3,5533aA 3,2397bA 2,9667cAB
-50 1,8800dA 3,6667aA 3,5534abA 3,3367bA 2,9633cB
Cinzas (%)
-100 1,6367¢B 3,5000aAB 3,4767aA 3,3800abA 3,2033bA
-150 1,6967dAB 3,6367aA 3,5300aA 3,2367bA 2,9600cB
20 0,9833e¢A 12,3400aC 12,4100bA 11,2100cA 10,8267dA
-50 1,0167dA 12,5000aC 10,7567bB 9,9367cB 9,7533cB
Lipideos (%)
-100 1,1667dA 13,7167aA 10,6733bB 10,5900bC 9,9333cB
-150 0,9933dA 13,0333aB 10,4200bB 9,7967cB 9,7367cB
20 4,1233eA 142967aB 13,4667bAB  11,9508cC 11,5167dC
-50 4,1733eA 14,4733aAB  13,5267bA 12,6867cB  11,6967dBC
Proteina (%)
-100 4,1833eA 14,7033aA 13,5167bA  12,8733cAB  12,0533dAB
-150 4,3600dA 14,1967aB 13,0900bB 13,2367bA 12,0867dA
20 85,2497aA 65,7922¢A 64,8843¢C 68,4295bA  68,2559bBC
Carboidratos 50 85,00002A 64,8677dB 66,4100cB 68,7129bA  68,9334bA
totais -100 85,0783aA 63,5133dC  66,5633cB 68,2581bA  67,4741cC
-150 84,8493aA 64,2526dB  67,7333bA  68,1599bcA  68,0113¢cB
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20 366,3417eB  431,4156aBC  425,0940bA  422.4112cA  416,5307dA
Valor -50 365,8435¢B 429.864aC  416,5571bB  413,4087cB  411,9201dB
calorico 100 367.5467dAB  4363167aA  416,3797bB  413,9253cB  415,2196cA
4150 365,7769dA  431,0969aB  411,4635bC  413,2167bcB  414,1720cA
j 20 6,8167cA 22,7867aB  20,5333bB  18,976IcA  16,8167dC
Acucares
redutores -50 6,5733¢AB 23,5767aA  21,0100bA  19,1967cA  17,9067dA
(Glicose -100 6,3000eB 23,2567aA  21,2833bA  18,3600cB 17,3600dB
g/100g)
-150 6,3167¢B 22,8800aB  19,3367bC  18,6000cB 16,4933dC
Actcares 20 4,4767dA 15,5600bC  19,7900aBC _ 20,0467aA  14,2833¢B
nao -50 4,6600dA 20,2367aB 19,4700aC  18,0233bB  15,8133cA
redutores
(Sacarose 100 4,5433dA 20,1967aB  20,3600aB  17,5300bBC  15,7000cA
2/100g) -150 4,1800dA 21,9933aA  21,8933aA  16,8733bC  14,1267cB
20 11,2933dA 38,3467bC  40,3233aC  39,0228bA  31,1000cB
Acucares -50 11,2333eAB  43,8133aB 40,4800bBC  37,2200cB  33,7200dA
totais
o/100g 100 10,8433eAB  434533aB 41,6433bA  35,0600cC  33,0600dA
-150 10,4967¢B 44,8733aA  41,2300bAB  30,6200cC  30,6200dB
20 1,9120eB 5,5683aC 3,5743bA 2,4660cB 2,3173dAB
-50 1,8853¢B 5,9713aB 3,6303bA 2,4680cB 2,3217dAB
pH
-100 2,0037eA 6,2650aA 2,8367bC 2,4470cB 2,3383dA
-150 1,9007¢B 6,3033aA 2,9113bB 2,5473cA 2,2750dB
20 2,4602dA 1,0600cA 6,1126aA 4,5121bB 3,5398cC
-50 2.2929¢cAB 1,0607dA 5,7863aB 43870bBC  4,3370bB
ATT (%)
-100 2.2392dAB 1,1290eA 6,0941aA 4,2525¢C 4,8673bA
-150 2,1233cB 1,0888dA 5,2374aC 52484aA 4,7619bA
20 44,32332A - 35,1500dC  36,9017cB _ 37,8867bC
Ac. -50 44,1733aB - 35,3733dB 37,8033cA  38,9666bA
Ascorbico
(mg/100g) -100 44,2066aB - 35,6433dA 37,8700cA  37,9633bB
-150 44,1366aC - 34,5066dA  36,8933¢cB 37,8733bC

Letras maiudsculas diferentes indicam diferenca significativa (p<0,05) pelo teste de Tukey para as colunas e
Letras mintsculas diferentes indicam diferenca significativa (p<0,05) pelo teste de Tukey para as linhas.

O teor de 4gua foi maior para a polpa de umbu, apresentando diferenca

significativa entre as temperaturas de pré - congelamento que antecedeu ao processo de

secagem por liofilizacdo, ocorrendo assim uma variacao nas temperaturas entre 7,7837%

e 8,1007%. O leite caprino apresentou diferenca significativa na maioria das temperaturas
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estudadas, sendo essa representada pelo menor percentual nesta varidvel, um alimento
rico em sdlidos totais, obteve médias entre 4,2944 e 4,887%; nio foi verificada diferenca
significativa entre as temperaturas de -50 e -100 °C.

As formulacdes I, IT e Il apresentaram comportamento semelhante, o teor de d4gua
de acordo com as temperaturas. Nas formulacdes I e III observa-se que niao houve
diferenca significativa entre as temperaturas, apenas entre as formulacdes. A formulagcdo
III foi a que apresentou o maior teor de dgua entre as demais formulagdes, tendo em vista
que, possui uma maior concentragao de polpa de umbu, representada por 60% da polpa
desse fruto somado a 40% de leite caprino. Produtos submetidos a temperaturas mais
baixas do que -40 °C resultam em congelamento rdpido do conteddo de dgua, sendo
assim, os poros na camada externa ficam menores, podendo dificultar a transferéncia de
massa e agir como uma barreira contra a sublimacao, resultando em uma retencao do teor

de 4gua e aumentando seu valor. (EZHILARASI et al., 2013).

Em relagdo aos sélidos totais todas as formulagdes foram altamente significativas
onde, a polpa de umbu representou os menores teores por ser um fruto com uma grande
quantidade de 4gua em seu interior, altamente perecivel, seus valores variaram entre
91,8993 (-150 °C) e 92,2163 (-20 °C). Ja o leite caprino obteve os maiores valores
variando entre 95,1193 (-150 °C) e 95,7056 (-20 °C). Nota-se que a polpa de umbu
apresentou um decréscimo ao reduzir a temperatura e o leite caprino apresentou um
comportamento inverso.

O teor de cinzas e lipideos obtiveram uma reducdo bastante significativa diante
das formulagdes estudadas, pode-se observar que as formulacdes com menor teor de leite
caprino, possuem uma menor porcentagem nessas varidveis, isso explica o fato desse leite
ser rico em nutrientes. Podendo assim ser facilmente contemplado nos valores individuais
do leite caprino, superiores aos demais analisados. Os valores referentes as cinzas
variaram entre 1,6367 a 1,8800% para a polpa de umbu, nas temperaturas de -100 e -50
°C, respectivamente, sendo os menores valores encontrados, diferente do leite caprino que
representaram os valores mais altos, corroborando com resultados ao produto in natura,
que variou entre 3,2767 a 3,6667%, nas temperaturas de -20 e -50%, respectivamente.

Ja nas formulagdes referentes as cinzas, apresentaram valores decrescente como
Jj4 mencionado anteriormente onde, com a reducao da porcentagem de leite caprino, houve
também uma reducdo das cinzas, a formulacdo I obteve o maior valor representado na

temperatura de -50 °C com 3,5534%, e o menor valor foi observado na formulagao III
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com 2,9600% na temperatura de -150 °C. Todos os valores foram representados de formas
varidveis independentes da temperatura. Valores de 5,01% foram encontrados para
iogurte em po de leite de ovelha, valores superiores a este devido ao seu teor mais elevado
de gordura, quando comparado ao leite caprino. (ABREU et. al., 2015)

Os lipideos obtiveram reducdo de valores dentre as formulagdes, onde apenas a
formulacdo I apresentou uma simetria dentre as temperaturas, quanto menor a
temperatura, menor o valor observado assim, os valores variaram entre 10,4200% (-150
°C) a 12,4100% (-20 °C). Ja o leite caprino isoladamente obteve valores superiores
quando comparado as formulagdes. O leite caprino € rico em lipideos principalmente poli-
insaturados, representando grande potencial benéfico a saide. Segundo Anjos (2015), o
leite de cabra é um dos alimentos mais completos e sua importancia € baseada no seu alto
valor nutritivo, como riqueza de proteinas, vitaminas, gorduras e sais minerais.

Em relacdo as temperaturas submetidas anteriormente a liofiliza¢do, apenas a
polpa de umbu nao diferiu significativamente, as demais formula¢des e o leite caprino,
diferenciaram entre si em algumas temperaturas, onde na formulacdo I, apenas a
temperatura de -20 °C diferenciou das demais, o0 mesmo ocorreu na formulacao III na
mesma temperatura, obtendo o valor de 10,8267%.

Segundo Oliveira (2019), frutas tropicais normalmente ndao sdo consideradas
fontes de lipideos e proteinas, onde em estudos encontrou valores relativamente baixos,
semelhante a essa pesquisa para a polpa de umbu. Valores encontrados para estes
parametros no fruto de maracuja do mato sdo justificados pela retirada de 4gua do produto
no processo de liofilizacdo o que proporcionou a concentracdo de nutrientes, ndo sendo
considerado como um alimento rico em proteinas e/ou lipideos.

No parametro de proteina, as formulagdes reduziram progressivamente com o
aumento da inclusdo de polpa de umbu, obtendo o valor minimo de 11,5167% na
temperatura de -20 °C da formulacdo III, com diferen¢a infima das demais formulacdes
apresentadas no estudo. Pode-se ainda observar o leite caprino como grande protagonista
tanto da proteina como dos lipideos, justificando assim o aumento dos valores quando em
maior concentracao.

Anjos (2015) ao liofilizar leite caprino em seus estudos, encontrou 9,57% de
proteina, fato esse que pode ser justificado devido o processo realizado e também devido
ao aumento esperado nos valores de proteina, lipidios e lactose no decorrer da lactagdo e
outros fatores como a raca, a forma de coleta, a selecdo genética, o estado de satide, a
alimentacdo, a idade, o nimero de partos, entre outros, afetando a composi¢ao do leite.
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7

Diante das varidveis de carboidratos e valor caldrico (energia), é importante
evidenciar que o valor energético do pd liofilizado de polpa de umbu se deu
principalmente pelo seu conteido de carboidratos, tendo em vista que as outras fontes
energéticas foram pouco expressivas, como o total de proteinas e lipidios. Quando
avaliados no leite caprino e demais formulagdes, essas varidveis alteram de acordo com
valores obtidos no leite caprino, rico em diversas fontes energéticas refletindo
diretamente nas formulacdes. Observou-se que o leite caprino favoreceu o aumento do
valor energético nas formulagdes da umbuzada, devido aos maiores percentuais de
carboidratos determinados na formulacao 1.

Os carboidratos tém grande importancia no consumo por serem a principal fonte
de energia para desempenhar diversas fun¢des no organismo, e também deve estar
presente nas dietas relacionado a grande procura por alimentos saudaveis e grande busca
na qualidade de vida associadas a atividade fisica. Embora ndo haja recomendacdes
minimas ou miximas para o consumo total de carboidratos, a quantidade de carboidrato
deve constituir cerca de 60% do aporte calérico didrio, predominantemente sob a
apresentacao de frutas, graos e legumes 18 ricos em fibras e ndo refinados. (McARDLE
et. al., 2013).

Os acucares redutores apresentaram maiores concentracdoes na formulagdo I,
submetidos a congelamento a -50 °C e -100 °C, decrescendo com o aumento da polpa de
umbu nas formulacdes. Este comportamento s6 ndo foi claramente observado na
temperatura de -20 °C e -150 °C. Os agtcares totais também se encontraram maiores em
FI, com excecdo das temperaturas de -20 °C e -50 °C, o mesmo ocorreu para os agicares
ndo redutores, exatamente as amostras que continham maior quantidade de leite caprino,
o que justifica este resultado.

Avaliando a polpa de umbu isoladamente observou-se valores entre 6,8167 a
6,300 para acucares redutores em glicose, diferindo minimamente nas temperaturas de -
20 °C e -50 °C, respectivamente. Em estudo da caracterizacao de p6 da casca de maracujd,
UCHOA et al. (2008), constataram teores de acucares redutores igual a 8,30% de glicose,
valores superiores aos obtidos nesse trabalho. J4 em agucares ndo redutores, o fruto
também representou os menores valores observados, sendo caracteristico de um fruto de
vez, com um teor de actcar reduzido, quando comparado a um fruto maduro.

Considerando o leite caprino, a intensidade do acucar redutor foi bastante

significativa e considerada a mais elevada, com diferenca minima entre as temperaturas
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avaliadas, sendo mais reduzida em agucares nao redutores em sacarose, quando
comparada as formulacdes da umbuzada.

Todas as formulacdes diferiram significativamente entre elas de acordo com o0s
parametros de actcares realizados onde, a formulacdo II obteve valores mais elevados
devido a alta porcentagem de leite caprino (60%) em sua composi¢ao, sendo assim pouco
significativa entre as temperaturas que antecederam o processo de liofilizacdo, sendo
observado valores menores nas temperaturas de -20 °C e -150 °C quando avaliados os
parametros de glicose e agucares totais, respectivamente. J4 a formulacdo III inferior a II,
obteve os menores valores devido a elevada concentracdo de polpa de umbu (60%) em
sua composic¢ao.

O pH dos pés de umbuzada, independente da formulagdo encontram-se na faixa
de seguranca, do ponto de vista de tecnologia de alimentos. Valores superiores foram
descritos por OLIVEIRA et al. (2011) em sapoti liofilizado (5,58). Ja o leite caprino
representou valores mais elevados variando entre 5,5683 a 6,3033, sendo esses dentro dos
padrdes desejaveis.

Para a Acidez Total Tituldvel (ATT), percebeu-se que o aumento do teor de leite
caprino diminui os valores de ATT, sendo menos influenciada pelo gradiente de
temperatura de congelamento das amostras. Os valores encontrados foram altos em todas
as formulacgdes, especificamente na formulagado I, sendo expresso devido a concentracdao
de 4cido citrico pela desidratagdo por sublimagcdo. MENESES et al. (2009) estudaram a
estabilidade do p6 de acerola verde obtido em estufa por circulacio de ar e liofilizagdo
por um periodo de 180 dias e demonstraram uma reducdo da acidez tituldvel com o tempo
de armazenamento, variando de 8,50% a 6,18% para o pd dos frutos obtidos por
liofilizagdo, valores préximos aos encontrados na formulagdo I desse trabalho.

Os valores mais expressivos de 4cido ascorbico foram encontrados na formulagao
III. Percebeu-se que para todas as formulagdes, o aumento do gradiente térmico preservou
melhor os teores de dcido ascdrbico, inclusive sendo possivel verificar estatisticamente
esta diferenca tanto entre formulacdes como entre temperaturas. CHOUDHURY et al.
(2001) apontam que os teores de acido ascorbico sdo dependentes do cultivar, época do
ano, localizacdo do pomar e do estddio de maturagdo e, que 0os maiores teores, sdo
encontrados nos frutos “de vez”, devido ao gradiente que é exercido de fora para dentro
do fruto, diante do amadurecimento do mesmo.

Os valores de acidos ascorbico obtidos nas formula¢des variaram de 38,9666 a
34,5066 mg/100g, na formulacao III (-50 °C) e formulagdo I (-150 °C), respectivamente,
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verificando um aumento com inclusdo da polpa, sendo a polpa utilizado de estddio de
maturagdo de vez, que contém um maior teor de vitamina C, sendo a formulacao III com
o valor mais alto, e a polpa obteve valores superiores variando de 44,3233 a 44,1366
mg/100g, sendo um produto ainda em estdgio de maturagdo. Valores encontrados nesse
trabalho € considerado préxima da faixa de ingestdo didria recomendada (IDR) de
vitamina C, que seria de 45 mg. (BRASIL, 2005).

Na tabela 36 sdo encontrados os valores médios dos pardmetros fisicos dos pos da
umbuzada obtidos a partir da secagem por liofilizacdo, com a inclusdo de polpa de umbu

de forma crescente nas formulacdes estudadas.

Tabela 36: Valores médios dos parametros fisicos dos pds obtidos a partir da secagem

por liofiliza¢do da polpa de umbu, do leite caprino e das formulagdes FI, FII e FIII

Amostras
Parametros T(?é'f Polpa Leite FI FII FIII
20 0,3740dB 0,4290aC  0,3852cA  0,4012bA  0,3738dD
Densidade -50 0,3629cC 04331dD  03638cB  0,3893bB  04911aA

aparente (g/cm’) -100 0,3890cA 0,4461bB 0,34,23eC 0,3724dC 0,4734aB
-150 0,3465cD 0,4624aA 0,3265eD 0,3405dD 0,3976bC

-20 0,5921eC 0,6839aC 0,5099dA 0,6347bB 0,5163¢cD
Densidade -50 0,5969¢cB 0,6447eD 0,5655dC 0,6389bB 0,6481aB
compactada

(g/em’®) -100 0,5459cA 0,6962bB 0,5754dB 0,6448cA 0,6547aA

-150 0,5689¢cD 0,6059aA 0,5281eD 0,5553dC 0,5583bC

-20 13,1525aB 8,2105¢cA 7,2315eA 8,0095dA 9,0260bA

Higroscopicidade -50 13,3175aA 8,2050cA 7,2635eC 8,0180dA 9,0825bB
(%) -100 13,3095aA 8,2215cA 7,2750eC 8,0185dA 9,0505bB

-150 13,3070aA 8,1945¢B 7,1840eB 8,0015dA 9,0585bB

-20 0,4795cA 0,6666aB 0,4801cA 0,4808cC 0,5455bB
-50 0,4735cA 0,7028aA 0,4875cA 0,4885¢cBC  0,5497bAB

Solubilidade (g/s)

-100 0,4772cA 0,7056aA 0,4892cA 0,5086cB 0,5603bAB

-150 0,4770cA 0,7205aA 0,4903dB 0,5729bA 0,5695bA

Molhabilidade -20 0,0781aC 0,0454cC 0,0652bD 0,0644bC 0,0630bD
(g/s) -50 0,0843bA 0,0839bB 0,0839bC 0,0831bA 0,0830bB

-100 0,0988bB 0,0867cB 0,0905bB 0,0721cB 0,0717aA
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-150 0,1076eD 0,0994bA 0,1006aA 0,0813cA 0,0810dC

-20 35,6380aAB  29,7750eC  30,6115dB  33,5940cB ~ 34,1810bA

Angulo de -50 353080aB  30,3980dB  31,9150cA  33,6790bB  33,9960bA
repouso -100 34,6435aC 31,3585bA  30,7875cB  34,3200aA  31,8695bB
-150 358715aA  29,8645¢C  29,9250cC  32,5385bC  30,2050cC

20 19,1000cA  58,8950aA  29,2200bB _ 28,9350bB _ 19,2750cB

Luminosidade -50 17,4650dC  45.4250aC  29,3100cB  28,4650bBC  18,4500dD
(L) -100 16,1650eD  34,5050aD  30,3100cD  25,0500bA  24,5500dC

-150 18,1650eB 45,8000aB  35,3500bA  28,5500cC  22,7500dA

20 12.3050bA  3,9900aA  11,2600cB __ 8,6500eD _ 9,4500dB
Intensidade de -50 11,7400aB 34500eB  9.4250bC  9,8500bC  8,7000cC
vermelho (+a%) 10 11,0600bC  23500eC  8,5500cD  12,3500aA  8,3150dD

-150 12,2900bA 1,9000eD 12,4000aA 11,4000cB 10,0000dA

20 292500aA  20,6900cA  26,6000dC  24,6500eD  28,4000bA
Intensidade de -50 27.4950bB  19,3550dB  25.3850cB  23.2000cB  28,3000aA
amarelo (-b) -100 26,2350bC  18,5000dC  24,6900cD  22,4000aA  27,4500aB

-150 25,9400bC 18,6600eC  21,0500cA  21,4500dC  27,0000aAB

Letras maidsculas diferentes indicam diferenca significativa (p<0,05) pelo teste de Tukey para as colunas e Letras
minusculas diferentes indicam diferenca significativa (p<0,05) pelo teste de Tukey para as linhas.

A densidade aparente apresentou diferenca significativa entre as amostras de
polpa de umbu, leite caprino e também entre as formulacdes, obtendo valores entre 0,32
a 0,49 g/cm3 encontrados na formulacdo I (-150 °C) e na formulagdo III (-50 °C),
respectivamente, valores estes usualmente encontrados em produtos em pd. Em relacdo
as temperaturas todas as amostras apresentaram diferenca significativa, ndo havendo um
comportamento definido entre elas, a formulacdo III foi a que representou os maiores
teores de densidade, porém com valores bem proximos.

Segundo Azevedo et al. (2011), a reducdo da densidade aparente dos pos
demonstra o aumento do didmetro das particulas e a porosidade dos granulos tornaram-
se maiores e mais leves, resultando em um produto com melhores caracteristicas de
reconstituicdo. Valores maiores foram encontrados por Moura (2015) estudando o
comportamento de pitaya liofilizada com diferentes concentragdes de maltodextrina,
podendo assim justificar os altos teores devido o agente carreador utilizado no processo,

obtendo valores superiores a 0,39 g/cm?.
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Com relacdo a densidade compactada, observa-se valores superiores aos da
densidade aparente em virtude da menor quantidade de espagos vazios. Em todas as
amostras nao foi possivel verificar comportamento definido em relagdo as temperaturas,
sendo essa varidvel vista como espelho da densidade aparente. Valores referentes a polpa
de umbu tiveram variagdes entre 0,5459 e 0,5969 g/cm3, j& no leite os valores foram
superiores representado entre 0,6059 e 0,6962 g/cm? nas temperaturas de -150 e -100 °C,
respectivamente.

Nota-se ainda que entre as formula¢des da umbuzada, ambas diferenciaram entre
si, sendo a formulacao II a que representou o maior teor de densidade compactada levando
em consideracdo todas as temperaturas estudadas. Moura (2015) em seu estudo com
pitaya liofilizada obteve valores de 0,64 e 0,80 g/cm3, com valor minimo préximo aos
encontrados nesse estudo. Visto esses resultados, pode-se perceber que o leite tem um
papel importante na obten¢do do pé liofilizado, representando valores proximos aos
obtidos por frutos com adi¢do de coadjuvantes como a maltodextrina.

A higroscopicidade da polpa de umbu, leite caprino e formula¢des de umbuzada
foram retratadas na Tabela 11. Verifica-se que ndo houve diferenca estatistica entre as
amostras ao analisar a influéncia da temperatura, porém, ao considerar as formulacdes
pode-se observar que ouve alteracdo na porcentagem da higroscopicidade. As variacdes
entre as amostras foram de 8,0015% (Formulacao II a — 150 °C) e 13,3175 (Polpa de
umbu a -50 °C). Oliveira (2012), ao avaliar o estudo higroscopico da polpa de caja
liofilizada identificou o valor de 12,93%, valor semelhante ao encontrado nesse estudo.

Segundo o GEA NIRO RESEARCH LABORATORY (2003), a classificagdo dos
pos quanto a higroscopicidade (%) varia entre: Nao higroscopico (< 10); ligeiramente
higroscépico (10,1 — 15,0); Higroscopico (15,1 —20,0); muito higroscépico (20,1 — 25,0)
e extremamente higroscopico (>25). Visto isso, podemos classificar como a polpa de
umbu sendo ligeiramente higroscdpica, leite caprino e demais formulagdes da umbuzada
sendo nao higroscdpicas.

Em relagdo a solubilidade, verificou influéncias nas temperaturas no leite caprino
na temperatura de -20 °C e variacOes nas formulagdes II e III apresentando diferengas
significativas entre elas. Foi observada diferencga estatisticas em ambos os pos obtidos,
sendo obtidos as maiores médias na andlise do leite caprino, com solubilidade atingida
entre 0,6666 e 0,7205, e os menores valores foram observados na polpa de umbu variando
entre 0,4795 e 0,4770 g/s, visto que € um fruto com baixo teor de agucar reduzindo assim
o teor de solubilidade. De acordo com Torres (2016), a solubilidade estd associada a
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estabilidade do produto em po6, e algumas alteracdes que ocorrem durante o
processamento de produtos lacteos, como a cristalizacao da lactose na estocagem do leite
em pod, que causa o empedramento, podem ser ocasionadas pela baixa solubilidade da
lactose.

Ja as formulagdes apresentaram pouca diferenca entre elas, ambas evidenciaram
uma diminuicdo na solubilidade de acordo com a diminuicio da temperatura,
provavelmente devido ao acréscimo da solubilidade estar relacionado a diminui¢do do
teor de dgua do produto. Segundo Canuto et al. (2014), a solubilidade do p6 pode estar
relacionada ao processo de congelamento e a aplicagdo de vicuo, gerando produtos
amorfos que podem ter estrutura celular quebrada, fazendo com que grandes quantidades
de sélidos se dissolvam e se tornem parte do sobrenadante ao se reidratarem.

Os valores médios da molhabilidade dos p6s liofilizados da polpa de umbu, leite
caprino e demais formulacdes demonstraram diferenca significativa no que diz respeito a
variacdo das temperaturas, obtendo as maiores médias a -150 °C e as menores em -20 °C.
Os valores variaram entre 0,1076 e 0,0454 g/s sendo estas a -150 °C para a polpa de umbu
e a -20 °C para o leite caprino, respectivamente. As formula¢cdes nao sofreram muitas
variacOes, observou-se que com o aumento da inclusao do leite (FIII, FII e FI) houve uma
redu¢@o do teor de molhabilidade, comportamento semelhante ao uso de maltodextrina
em produtos em pé. Oliveira (2016), estudando pds de maracujd, verificou uma redugao
da molhabilidade quando foi adicionando em seu material uma porcentagem crescente de
maltodextrina. A temperatura influenciou significativamente em todas as amostras desse
estudo.

Observa-se nos valores de angulo de repouso dos pds de polpa de umbu, verifica-
se que ndo apresentaram diferenca significativa entre as temperaturas, ja o leite caprino e
demais formulacdes foi observado algumas variacdes ndo havendo uma classificagdo de
crescente ou decrescente em seu comportamento. As amostras de forma geral variaram
entre 35,87° considerado um fluxo bom e 29,77° considerado como fluxo excelente, sendo
esses valores observados na polpa e no leite caprino, respectivamente.

Entre as formulacOes, observou-se que a formulacdo I variou entre 29,92° e
31,91°, considerando assim apenas a de -50 °C com fluxo bom e demais temperaturas
representando fluxo excelente. Na formulacdo II todos os resultados obtidos entram na
faixo de pds com fluidez boa variando entre 32,53° e 34,32° nas temperaturas de -150 e -
100 °C, respectivamente. Na formulac¢ao IIT que possui uma maior porcentagem de polpa,
obteve fluidez boa. Diante desses resultados, os pds obtidos podem ser classificados
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segundo a USP (2006) com fluidez de excelente a boa, onde sao classificados em termos
de propriedades de escoamento. Oliveira (2016) em seu estudo com pds de maracuji do
mato, obteve valores semelhantes a este trabalho.

Avaliando os resultados para andlise colorimétrica obtidos nas formulagdes
observou-se que, quanto a luminosidade (L*) que, todas as médias foram estatisticamente
diferentes, com exce¢do das formulacdes I e II que apresentaram valores semelhantes na
temperatura de -20 °C, com valores de 29,2200 e 28,9350, respectivamente. Considerando
a variacdo de luminosidade, tendo em vista que ela pode variar de 0 a 100, onde, quanto
mais préximo de 100 mais clara a amostra serd, o leite demonstrou os indices mais
elevados.

Ja a polpa de umbu externou valores minimos por ser um fruto de tons mais
escuros dependendo do seu estadio de maturagdo, obteve valores variando entre 16,1650
(-100°C) e 19,000 (-20 °C). A cor das polpas de frutas esta relacionada com sua qualidade
e também com o tipo e quantidade de pigmentos presentes (CHITARRA, 2005). Tanto a
polpa de umbu quanto o leite caprino expressaram valores estatisticamente variados entre
as temperaturas, porém, sem comportamento fixado.

Em relacdo a luminosidade das formulacdes observou-se um escurecimento
gradativo com a adi¢do da polpa de umbu, sendo estatisticamente diferente entre elas.
Diante das temperaturas foi possivel identificar um comportamento definido para a
formulacao I, onde teve um aumento na luminosidade com a redugdo da temperatura,
podendo ser justificado pelo curto periodo em que as amostras foram submetidas ao
congelamento. Demais formulacdes demonstraram variacdes entre as temperaturas.
Comportamento similar foi encontrado por Santos (2016) com estudo de polpa de umbu-
caja liofilizado com adicdo de maltodextrina, observando que a concentracdo de
coadjuvante ou mesmo produtos de tons branco pode interferir diretamente na cor do po.

No espacgo de cores L*a*b*, o L* indica a luminosidade, enquanto que o a* e o
b*, representam as coordenadas cromaticas, sendo +a* a dire¢do do vermelho, - a* a
direcdo do verde, +b* a direcdo do amarelo e —b* a direcio do azul. Avaliando as amostras
no parametro a* observa-se que a polpa de umbu representou os maiores valores
representados entre 11,0600 e 12,3050 para as temperaturas de -100 e -20 °C,
respectivamente. O leite caprino representou os menores teores na intensidade de
vermelho variando entre 3,9900 e 3,900 nas temperaturas de -20 e -150 °C, demostrando
um comportamento decrescente com a reducdo da temperatura. Ja as formulagdes da
umbuzada apresentaram valores estatisticamente diferentes, com poucas variacdes entre
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temperaturas, onde observa-se o menor valor de 8,3150 para a formulagao III (-100 °C) e
a maior média de 12,3500 para a formulagao II (-100 °C).

No setor de alimentos, a andlise sensorial é de grande importancia por avaliar a
aceitabilidade e a qualidade do produto, sendo parte inerente ao plano de controle de
qualidade de uma inddstria. E por meio dos 6rgdos dos sentidos que se procedem tais
avaliacdes, sendo a cor um dos principais aspectos, pois podem remeter a conceitos pré-
formados. (TEIXEIRA, 2009).

Na intensidade do amarelo (b*) analisando a polpa de umbu, o leite caprino e as
formulacdes da umbuzada, foram possiveis identificar a redu¢do da intensidade do
amarelo de acordo com a redu¢do da temperatura, onde apenas a formulacao III obteve
valores estatisticamente iguais nas temperaturas de -20 e -50 °C e também comparadas
entre -100 e -150 °C, demais amostras e formulacdo diferiram de acordo com as
temperaturas. A polpa de umbu representou os maiores valores combinados ao parametro
(a*), obtendo resultados entre 25,9400 (-150 °C) e 29,2500 (-20 °C), uma polpa
considerada amarela esverdeada. J4 o leite representou os menores valores entre 20,6900
(-20°C) e 18,5000 (-100 °C), denominado um alimento branco amarelado, intensificando
os teores de acidos graxos presentes. Formulacdes de umbuzada representaram tons claros
com indices crescentes de amarelo, com a inclusido da polpa de umbu, alimento rico em

carotenoides.
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5. CONCLUSOES

Os resultados para a caracteriza¢do quimica e fisico quimica da polpa de umbu,
leite caprino e formulacGes, ambos in natura, obtiveram valores proximos aos
encontrados na literatura, havendo algumas variacdes tanto na polpa de umbu, onde deve
ser considerado todo o processo de plantacdo, adubagao, maturacao do fruto, entre outros
fatores fisiologicos. O mesmo pode-se dizer para o leite caprino, com alteragdes que sdo
refletidas de acordo com o estdgio de lactacdo do animal, alimentacdo, quantidade de
paricdes, sistema de criacdo, entre outros.

Todas as formulagdes obtiveram resultados satisfatérios em relagdo ao
comportamento reoldgico, se ajustando aos modelos reoldgicos. Foi possivel observar
que para uma tensao de cisalhamento fixa a taxa de deformagdo diminuiu com a aumento
da temperatura, sendo assim considerado um fluido com comportamento ndo-
newtoniano. Observou-se que em todos os modelos reoldgicos ajustados na polpa de
umbu e demais formulagdes, a temperatura de 5 °C obteve uma maior tensdo de
cisalhamento em relagcdo as demais temperaturas apresentadas, demostrando aumento da
viscosidade com a reducdo da temperatura. O inverso ocorreu com a elevacdo da
temperatura, aumentando assim a mobilidade das particulas diminuindo e
consequentemente a viscosidade.

O congelamento da polpa de umbu, do leite caprino e suas formulac¢des, ocorreu
uma visivel a reducdo do tempo a medida que a temperatura do congelamento diminuiu,
porém, verificou-se que a velocidade de congelamento das formulagdes foi influenciada
pelo percentual de polpa de umbu nas formulagdes, onde quanto maior a quantidade de
polpa menor a velocidade de congelamento. A difusividade média aumentou com a
reducdo da temperatura. Todas as curvas foram bem apresentadas, demostrando as 3
fases do congelamento bem estabelecida, resfriamento (FASE I), cristalizacdo (FASE II)
e congelamento (FASE III). Os Modelos de Fourier e Cavalcanti-Mata e Duarte
apresentaram bons ajustes aos dados experimentais para todas as temperaturas.

Dentre os modelos estudados para a cinética de liofilizacdo, os modelos de
Cavalcanti-Mata e Midilli et al. foram os que apresentaram os melhores ajustes em todas
as amostras estudadas, com coeficientes de determinac?o ajustado (R?,) superiores a 98%,
valores baixos de SE, DQM e magnitudes do erro médio relativo (P) inferior a 10%, sendo
possivel a utiliza¢do desses modelos para descrever o processo de liofilizacado. Em todos

os modelos estudados, os valores de difusividade efetiva de sublimacdo (Ds) e dos
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coeficientes de sublimacdo (ks) decresceram gradualmente de acordo com a redugdo das
temperaturas de congelamento.

Quanto a caracterizac¢ao dos pds, foi possivel observar que os produtos observados
isoladamente possuem uma grande diferenca em seus teores nutricionais, principalmente
no que tange as proteinas, lipideos e carboidratos. As formula¢des em p6 da umbuzada
diferiram entre si onde, quanto maior a adi¢do da polpa de umbu, menor os teores
lipidicos, proteicos e niveis de carboidratos, resultando consequentemente nos valores
energéticos, sendo a formulacdo III a que representou os melhores valores diante de
andlises quimicas e fisico quimicas.

A anélise fisica dos pos € possivel notar uma alta higroscopicidade em amostras
com maiores teores de polpa e um aumento de umidade. Diante desses fatores, pode-se
considerar a formulacdo Il mais propicia diante de diversos aspectos, incluindo teores
importantes para a saide e consumo humano. O teor de d4gua das amostras aumentou com
a diminui¢do do gradiente de temperatura de pré-congelamento, o indice de solubilidade

dos p6s diminuiu com a reducdo da temperatura de pré-congelamento.
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