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RESUMO 

 
 

ALVES, Cibele Cristina de Oliveira. Pós obtidos da polpa de pequi (Caryocar 
brasiliense Camb.) liofilizada: higroscopicidade e microestrutura.. 2007. 
168p. Dissertação (Mestrado em Ciência dos Alimentos) – Universidade Federal 
Lavras, Lavras, MG* 
 
Pós obtidos a partir da polpa de pequi (Caryocar brasiliense Camb.) liofilizada, 
elaborados com adição de álcoois (etanol e isopropanol), em concentrações de 
0%, 5% e 10% e de açúcares (sacarose e frutose), em concentrações de 0%, 5% 
e 10%, foram desenvolvidos neste trabalho e, a sua estabilidade, quanto à 
retenção de carotenóides e ao comportamento higroscópico durante o 
armazenamento, foi avaliada. O teor de carotenóides foi avaliado por 
espectrofotometria. As características de sorção de água foram analisadas, a 
partir dos parâmetros cinéticos, por medidas da variação da atividade de água 
dos pós, em função do tempo, quando colocados em ambientes de umidade 
relativa controlada. As isotermas obtidas a 25ºC, relacionando a atividade de 
água de equilíbrio do produto com as umidades relativas do ambiente, foram 
traçadas e o modelo de Oswin foi o que proporcionou o melhor ajuste. Análises 
microestruturais por microscopia fotônica e microscopia eletrônica de varredura 
dos pós de pequi liofilizados foram efetuadas para se visualizar o grau de 
cristalinidade destes pós. Também foram feitas medidas da adesividade dos pós 
obtidos de diferentes tratamentos. Os resultados mostraram que a 
higroscopicidade dos pós apresentou diferenças características. A combinação 
sacarose e etanol foi a que apresentou menor variação da atividade de água, 
estruturas cristalinas, menores valores de adesividade e razoável retenção de 
carotenóides. Tratamentos com frutose e isopropanol produziram pós 
tipicamente amorfos, com ocorrência do fenômeno de caking.  

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

_____________________ 
* Comitê Orientador: Jaime Vilela de Resende – UFLA (orientador).  
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ABSTRACT 
 
 

ALVES, Cibele Cristina de Oliveira. Freeze-dried powders obtained from the 
pulp of the pequi fruit (Caryocar brasiliense Camb.): Hygroscopicity and 
microstructure. 2007. 168p. Dissertação (Mestrado em Ciência dos Alimentos) 
– Universidade Federal Lavras, Lavras, MG* 
 
 
The work reports the development of freeze-dried powders obtained from pulp 
of the pequi fruit (Caryocar brasiliense Camb.), obtained by adding alcohols 
(ethanol and isopropanol), at concentrations of 0%, 5% and 10% and sugars 
(sucrose and fructose), at concentrations of 0%, 5% and 10%. The stability of 
these foods was evaluated for their carotenoid content and adsorption of water in 
storage. Their carotenoid content was evaluated by spectrophotometer. The 
characteristics of adsorption of water were analyzed; starting from the kinetic 
parameters, measuring the variation of water activity of the powders, in function 
of time, in environments with controlled relative humidity. Isotherms were 
obtained at 25ºC. The Oswin model was found to be most appropriate. 
Microstructural analyses by photonic microscopy and scanning electron 
microscopy of the freeze-dried pequi powders were conducted to visualize the 
degree of crystalinity of these powders. Also measured was the adhesiveness of 
the powders under the different treatments. The results showed that the powders 
hygroscopicity presented characteristic differences. The combination of sucrose 
and ethanol was the one which presented the smallest variation in water activity, 
crystalline structures, lowest adhesiveness value and reasonable carotenoid 
retention. Treatments with fructose and isopropyl alcohol yielded typically 
amorphous powders with caking phenomena.    
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
_____________________ 
* Guidance Committee: Jaime Vilela de Resende – UFLA (adviser).  
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1 INTRODUÇÃO 

 
 

 O bioma cerrado ocupa 22% do território nacional e é caracterizado pela 

alta biodiversidade. Cerca de 90% deste total situa-se nos estados de São Paulo, 

Minas Gerais, Mato Grosso, Goiás e Bahia.  

 O cerrado é muito fértil e sua flora é a mais rica entre as savanas do 

mundo, com mais de seis mil espécies de plantas. Dentre estas, 774 são árvores e 

arbustos, dos quais 429 ocorrem apenas no bioma cerrado, onde várias espécies 

de plantas do cerrado sofrem o risco de serem extintas devido, principalmente, à 

expansão agrícola, pecuária e demográfica.  

Conforme institui o Programa Nacional de Apoio aos Produtos Nativos 

do Cerrado de 2003, são incentivados o estudo e a industrialização do pequi e 

demais frutos do Cerrado, a fim de recuperar a biodiversidade das terras públicas 

e devolutas localizadas em áreas que tenham sido objeto de contratos de 

arrendamento, comodato ou outros instrumentos congêneres e utilizados em 

projetos agrícolas, pecuários ou florestais.  

 Portanto, uma alternativa para preservar e aumentar o aproveitamento 

desse alto potencial vegetativo do cerrado, seria propor a comercialização de 

produtos típicos. Sendo assim, o produtor rural, além de conscientizar da 

importância nutritiva e econômica que se encontra nesta fauna, estaria 

incentivado a produzir com os recursos naturais disponíveis desta vegetação. 

 O pequizeiro (Caryocar brasiliense) é uma planta da Família 

Caryocaraceae típica do cerrado, encontrando-se bem distribuído, 

principalmente no estado de Minas Gerais, representando a principal fonte de 

renda para a população do Norte de Minas. O fruto e os produtos derivados são 

muito utilizados na culinária regional, devido ao seu sabor peculiar. 

O pequi também é conhecido pelo alto valor energético e nutritivo, 

sendo uma excelente fonte de vitaminas A, C e E, sais minerais (fósforo, 
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potássio e magnésio) e carotenóides, que evitam a formação de radicais livres no 

corpo e previnem tumores e o desenvolvimento de doenças cardiovasculares.  

Entretanto, a utilização dessa riqueza abundante do cerrado está restrita 

ao período de safra. A sazonalidade é um fator que limita a comercialização e o 

acesso da população ao pequi.  

 A desidratação seria uma excelente alternativa para conservar e garantir 

o comércio desse fruto em períodos de entressafra. Contudo, pouco se estudou a 

respeito da desidratação e das técnicas de secagem que melhor asseguram as 

características sensoriais deste alimento.  

 Dentre os métodos de desidratação para o pequi, a liofilização apresenta 

vantagens concernentes à obtenção da qualidade sensorial e funcional superior 

dos produtos em relação às demais técnicas. Tal fato é explicado pela baixa 

temperatura em que todo o processo é conduzido, o que reduz significativamente 

a contração, a decomposição térmica, as perdas de voláteis, as ações 

enzimáticas, a desnaturação de proteínas e as alterações da morfologia inicial do 

produto. 

 A liofilização minimiza a maioria dos problemas obtidos durante a 

secagem de produtos. Além do mais, o material desidratado apresenta estrutura 

porosa e pode ser reconstituído quase que instantaneamente. 

 Este método reduz a disponibilidade de água do produto aumentando sua 

durabilidade, contudo, provoca certas mudanças estruturais nos açúcares como o 

alto grau de amorfismo, tornando o produto altamente higroscópico e sensível às 

mudanças físicas, químicas e microbiológicas, as quais prejudicam sua vida de 

prateleira e estabilidade. 

A obtenção de pós no estado cristalino é fundamental para a estabilidade 

dos mesmos. O estado cristalino é caracterizado pelo arranjo tridimensional 

ordenado das moléculas, sendo, por isso, um estado de alta estabilidade.  
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Dessa forma, a adição de alguns solventes orgânicos, tais como álcoois, 

antes do congelamento, reduz significativamente a solubilidade do açúcar 

constituinte e promove a sua cristalização pela supersaturação do sistema 

(Almeida & Cal-Vidal, 1997; Sing et al., 1991, Carlos et al., 2005).  

Outra alternativa para auxiliar na indução da cristalização seria a adição 

de pequenos cristais de açúcares que atuariam no processo de nucleação 

heterogênea. A adição de açúcares em pós de frutas liofilizados também tem 

função de reter compostos aromáticos durante o processamento (Cal-Vidal, 

1974; Illy & Viani, 1996). 

A obtenção de pós comestíveis a partir da polpa do pequi (mesocarpo 

interno) permite a ampliação do comércio do fruto com a utilização do produto 

liofilizado em diversos nichos do mercado, como, por exemplo, elaboração de 

temperos, bebidas e doces, dentre outros, gerando maior valor agregado ao 

alimento. 

O presente trabalho teve como objetivos principais: a) obtenção de pós-

liofilizados comestíveis a partir da polpa do pequi; b) caracterizar os pós obtidos 

da polpa de pequi liofilizada quanto ao teor de carotenóides, cor e parâmetros 

texturométricos para adesividade; c) Realizar análises dos efeitos da adição de 

álcoois e açúcares anterior à etapa de congelamento sobre o grau de cristalização 

dos pós liofilizados; d) determinar e comparar o comportamento higroscópico e 

a estimativa do período e condições de armazenamento do produto e e) analisar 

a sua microestrutura, por técnicas de microscopia fotônica e eletrônica de 

varredura. 
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2 REFERENCIAL TEÓRICO 

 
 
2.1 O fruto do pequizeiro 

A palavra pequi, como é conhecido o fruto do pequizeiro, é proveniente 

do dialeto indígena e significa "casca espinhenta". 

O fruto do pequizeiro é uma drupa com epicarpo verde-claro e 

levemente amarelo, quando maduro e endocarpo espinhoso. O mesocarpo 

interno é amarelo-alaranjado, oleaginoso e aromático e pode apresentar de 1 a 6 

putâmens no seu interior, sendo o mais comum apresentar dois (Barradas, 1973). 

 De acordo com Almeida et al. (1998), a espécie Caryocar brasiliense 

ocorre no cerradão distrófico e mesotrófico, cerrado denso, cerrado senso restrito 

e cerrado ralo. Distribui-se pelos estados da Bahia, Ceará, Distrito Federal, 

Goiás, Maranhão, Mato Grosso, Mato Grosso do Sul, Minas Gerais, Pará, Piauí, 

Rio de Janeiro, São Paulo e Tocantins. 

 Conforme estudos de Almeida et al. (1998), o pequizeiro é tido como 

árvore ornamental devido ao seu porte e à beleza das flores, que atraem diversos 

tipos de abelhas e, por isso, é considerada como árvore melífera. A espécie pode 

ser, também, uma árvore oleaginosa, com fins alimentares e industriais.  

 De modo geral, a sua floração se dá de agosto a novembro, coincidindo 

com o período das chuvas, com pico em setembro; já a frutificação ocorre de 

novembro a fevereiro (Almeida et al., 1998). 

 Para o pequi, não existe uma padronização e um consenso sobre o 

estádio de maturação ideal para a coleta dos frutos. Os pequis são normalmente 

colhidos após a sua abscisão da planta. O estádio de maturação em que os frutos 

são colhidos determina a qualidade final do fruto a ser oferecido ao consumidor. 

Os frutos colhidos imaturos apresentam pobre qualidade, tanto sensorial quanto 

nutricional. Por outro lado, quando colhidos muito maduros, entram rapidamente 

em senescência (Rodrigues, 2005). 
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O pequi é uma espécie que tem ampla utilização pelos sertanejos do 

Cerrado e todas as suas partes têm um emprego específico (Marques, 2001). 

De todos os usos o de maior destaque é o do fruto, na alimentação. O 

grande consumo de pequi pelos sertanejos deve-se também ao seu alto valor 

nutricional (Marques, 2001). Franco (2002) relacionou alguns componentes 

nutricionais em 100 gramas da polpa do pequi fresco, que são: 20.000µg de 

vitamina A, 12mg de vitamina C, 30µg de tiamina, 463µg de riboflavina e 

387µg de niacina. Outros estudos mostraram que 100 gramas da polpa do fruto 

apresentam 271,1 calorias (Almeida & Silva, 1995). Ribeiro (2000) mostrou que 

o percentual de proteínas na polpa do pequi (13,5%) é superior ao encontrado 

em vários frutos, além do arroz e da batata, razão pela qual é conhecido como 

“carne dos pobres”, no Norte de Minas Gerais.  

 

2.1.1 Morfologia do fruto 

A unidade de dispersão do pequi é o caroço ou putámen, que é um 

termo, em latim usado pelos botânicos, e que significa caroço. 

Segundo Barradas (1973), os frutos maduros são constituídos de 

exocarpo ou pericarpo; mesocarpo externo e interno; endocarpo e semente. 

O exocarpo é de coloração esverdeada ou marrom-esverdeada. O 

mesocarpo externo, chamado de polpa branca, é de coloração pardo-cinza, 

multilenticeloso e separa-se facilmente dos caroços quando o fruto está maduro. 

O mesocarpo interno, chamado de polpa amarela, é constituído de massa 

butirosa é amarelo ou branco-amarelado a amarelo-alaranjado, cuja camada 

interna envolve a parte externa do endocarpo. É a porção comestível do fruto. 

O endocarpo é constituído de uma parte externa, uma média e uma 

interna. A externa é formada por prolongamentos que penetram no mesocarpo 

interno e constituem os espinhos ou acúleos finos, rijos e penetrantes. Esses 

espinhos apresentam saliências pontiagudas orientadas para a sua base. 
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A semente ou amêndoa é reniforme de coloração branca, revestida por 

tegumento, geralmente fino, de cor marrom-escura. É também uma porção 

comestível do fruto. 

O epicarpo e o mesocarpo externo são responsáveis por cerca de 84% do 

peso total, enquanto a polpa (mesocarpo interno) representa 10% e o caroço 

aproximadamente 6% (Ferreira et al. 1988). 

A Figura 1 mostra os constituintes do fruto do pequizeiro: 

 

 
 

FIGURA 1 Constituintes do fruto do pequi. 
 

 

2.1.2 Caracterização dos principais constituintes nutricionais do pequi 

 Nas plantas, a pró-vitamina A está contida em um número de 

carotenóides, os quais são metabolicamente convertidos à vitamina A após a 

absorção pela ingestão animal. Os carotenóides são pigmentos amplamente 

distribuídos na natureza, tanto no reino animal quanto no vegetal; neste último, 

estão presentes em folhas, em outros tecidos verdes e em frutos maduros. A 

importância de alguns carotenóides como precursores da vitamina A na nutrição 

humana é bastante conhecida e a mais potente provitamina é o        β-caroteno 

(Fenema, 1976). 
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 No Brasil, a deficiência de vitamina A é um problema nutricional das 

populações das regiões mais pobres. Além da importância nutricional, os 

carotenóides também são considerados por outras funções, tais como: prevenção 

de determinados tipos de câncer, ação inibidora nas mucosas contra úlceras 

gástricas, prevenção contra certas doenças de pele e alguns tipos de infecção 

(Ramos, 1991). 

 Segundo Ribeiro (2000), o pequi é o fruto no qual foi encontrado o 

maior teor de vitamina A, sendo este valor quase vinte vezes superior ao da 

cenoura e da pupunha, e duas vezes ao do dendê.  

 A castanha do pequi é rica em zinco e em vitamina C, os quais protegem 

contra a formação dos radicais livres e auxiliam no retardamento da velhice 

(Gomes, 2005). Uma enorme variação nos teores de vitamina C é observada 

entre as frutas do Cerrado, novamente, o pequi se destaca, entre as espécies 

nativas, por apresentar 78,72 mg de vitamina C por 100 g , valor este superior ao 

de frutas tradicionalmente cultivadas e consumidas pela população brasileira, 

como a laranja (40,9 mg.100 g-1) e o limão (26,4 mg.100 g-1) (Sano & 

Almeida, 1998). 

 Um dos subprodutos do pequi é o óleo retirado da polpa comestível dos 

putâmens. O teor de gordura compara-se ao do abacate, do açaí e do buriti. O 

óleo de pequi é um produto de relevada importância, tanto em suas virtudes 

medicinais como no variado uso na culinária, substituindo outros tipos de óleo 

(Vilela, 1998).  

 Almeida et al. (1998) relatam que, entre as várias espécies nativas do 

Cerrado brasileiro analisadas (araticum, baru, buriti, cagaita, jotobá e mangaba), 

o pequi se destaca com 2,64% de proteína, valor inferior apenas ao jatobá (6%) e 

ao baru (3,87%).   
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No Sul de Minas Gerais, a polpa do pequi apresenta, 49,2% de umidade, 

20,5% de lipídeos, 4,2% de proteínas, 18,9% de glicídios, 6,8% de fibras, 9,4% 

de minerais e 0,9 a 2,0% de acidez titulável (Vilas Boas, 2004). 

  

2.2 Desidratação de alimentos 

A secagem é a eliminação da água do material por meio da evaporação 

ou da sublimação. 

Características do produto final, como adsorção de água, porosidade e 

cor, dependem do método de desidratação empregado (Yang & Atallah, 1985).   

Para a desidratação de alimentos, a operação mais usual é a secagem 

convencional, embora este método requeira altas temperaturas e longos tempos 

de duração. O produto final é caracterizado por baixa porosidade e valores de 

densidade aparentemente altos.  

A desidratação a vácuo é aplicada, principalmente, a alimentos mais 

sensíveis ao calor, como algumas frutas e vegetais. Materiais desidratados a 

vácuo apresentam características sensoriais superiores, pela maior retenção dos 

aromas e dos nutrientes. Contudo, o custo do processo é alto.   

Aquecimento por microondas resulta numa maior rapidez e 

uniformidade no processo de secagem. A uniformidade no processo e a redução 

do tempo e da carga microbiana, bem como dos nutrientes, se devem à energia 

de microondas em lugar do efeito térmico (Schiffmann, 1995).  

A liofilização, sem dúvida, é um dos métodos de desidratação mais 

avançados. Além de promover um produto desidratado, o alimento 

liofilizado apresenta estrutura porosa e, por isso, pode ser reconstituído 

quase que instantaneamente antes do consumo. Ao mesmo tempo, há 
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uma grande retenção tanto dos aromas como dos nutrientes do produto, 

preservando, assim, muitas características do alimento fresco.  

Sendo assim, na desidratação de alimentos, é primordial a escolha do 

método mais adequado de secagem bem como o controle do processo para a 

obtenção de um produto final de alta qualidade e boa aceitabilidade.  

 
2.2.1 Liofilização 

A liofilização constitui um processo de desidratação em que a água do 

produto, submetida ao prévio congelamento, passa diretamente do estado sólido 

para o gasoso (sublimação), em condições especiais de temperatura e pressão. 

Para que isso ocorra, é necessário que a pressão de vapor e a temperatura da 

camada de gelo sublimável estejam abaixo do ponto tríplice da água. O vapor 

libertado pela sublimação é captado pelo condensador, que deve estar a uma 

temperatura mais baixa do que a do produto a ser liofilizado (Jornal Suplemento, 

1971, King, 1988). 

A liofilização tem como objetivo estabilizar alimentos por meio das 

múltiplas operações que o material é submetido durante as operações de 

congelamento, sublimação e secagem a vácuo, além do armazenamento do 

material seco, sob condições controladas. Dessa forma, obtêm-se produtos da 

mais alta qualidade, de reconstituição instantânea e que possuem longa vida de 

prateleira. 

 A liofilização é uma operação que envolve tanto a transferência de 

massa como de calor, e a maior ou menor capacidade de tais transferências irá 

depender das características de permeabilidade e condutividade, 

respectivamente, da camada seca formada durante o processo (Carvalho, 1983). 

 O processo de liofilização pode ser dividido em três fases, segundo Rey 

(1964): 
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a) pré-congelamento: o produto a ser desidratado é congelado à temperatura 

suficientemente baixa para conseguir-se a total cristalização; 

b) primeira fase: ocorre a sublimação de toda a água cristalizada; 

c) segunda fase: retirada da água absorvida ao material. 

 O congelamento, para o processo de liofilização, é de suma importância, 

visto que esse pode provocar mudanças microestruturais no alimento. O controle 

adequado do congelamento é necessário para a obtenção de um produto final de 

qualidade. Um congelamento lento, por exemplo, produz grandes cristais de gelo 

que formam, por sua vez, grandes poros e tem-se uma maior facilidade de 

transferência de massa durante o processo de liofilização. Já um congelamento 

rápido produz pequenos cristais de gelo que dificultam a transferência de massa, 

mas que resultam num produto com melhores qualidades devido a estes 

pequenos cristais que não causam injúria às células (Carvalho, 1983). 

 As vantagens de se utilizar o processo de liofilização são várias, dentre 

as quais se tem: a facilidade na conservação do produto; estabilidade dos 

componentes aromáticos à temperatura ambiente por longos períodos de tempo; 

proteção contra degradação enzimática e oxidativa; redução do seu peso; 

economia de energia por não necessitar de refrigeração e a disponibilidade do 

produto durante qualquer época do ano.  

 

2.2.1.1 Degradação de carotenóides e perda do valor de vitamina A, durante 

a liofilização 

 Os carotenóides estão entre os pigmentos mais encontrados na natureza 

com uma estimativa de produção de 100 milhões de toneladas por ano (Fraser & 

Bramley, 2004). Eles estão presentes em todos os organismos fotossintéticos e 

são responsáveis por muitas das cores, que vão do amarelo ao vermelho, de 

muitas frutas, flores, hortaliças, animais (pássaros, insetos, peixes e crustáceos) e 

microrganismos (leveduras). 
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 A estrutura básica dos carotenóides é de um tetraterpeno (C40), formado 

por oito unidades isoprenóides (C5H8) unidas por ligações tipo “cabeça-cauda”, 

com exceção da posição central, em que a ligação é do tipo “cauda-cauda” 

(Pfander, 1987). Essa estrutura pode ser modificada de várias maneiras, por 

meio de hidrogenação, dehidrogenação, ciclização, migração de dupla ligação, 

encurtamento ou extensão da cadeia, rearranjo, isomerização, introdução de 

substituintes ou combinações de processos, resultando nos mais de 600 

carotenóides naturais até hoje isolados e identificados (Rodriguez-Amaya, 

1993). 

 Os carotenóides constituídos apenas de carbono e hidrogênio são 

chamados de carotenos. Esses hidrocarbonetos podem ser acíclicos, como o 

licopeno ou cíclicos, como α-caroteno e β-caroteno (Figura 2). 

 

 
FIGURA 2 Estruturas de carotenóides acíclicos e cíclicos. 

 
 Os carotenóides são compostos extremamente susceptíveis às reações 

oxidativas, devido ao alto grau de insaturação das ligações. Nas frutas e 

hortaliças “in natura”, a estrutura celular e a complexação com proteínas lhes 
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conferem certa estabilidade. Durante as várias etapas do processamento, essa 

ultra-estrutura e os complexos podem ser quebrados, expondo os carotenóides a 

fatores adversos, levando-os à destruição. A estabilidade varia largamente no 

processamento e na estocagem, dependendo da temperatura, disponibilidade de 

oxigênio, exposição à luz, atividade de água, acidez, presença de metais e da 

própria estrutura (Godoy & Rodriguez-Amaya, 1998).  

 A isomerização de trans-carotenóides para cis-carotenóides, promovida 

pelo contato com ácidos, pelo tratamento térmico e pela exposição à luz, 

diminuem a cor e altera sua atividade biológica. Geralmente, não na mesma 

extensão que a oxidação enzimática e a não enzimática, as quais dependem da 

disponibilidade de oxigênio e da estrutura do carotenóide, sendo estimulada por 

luz, calor, metais, enzimas e peróxidos e inibida por antioxidantes.  

 A degradação dos carotenóides durante o processamento e a estocagem 

dos alimentos aumenta com a destruição da estrutura celular dos alimentos, o 

aumento da área superficial ou porosidade, período ou severidade das condições 

de processamento, tempo e temperatura de estocagem, exposição à luz e 

permeabilidade da embalagem ao oxigênio. O processamento também influencia 

a biodisponibilidade dos carotenóides, conduzindo à isomerização e ao 

rompimento da estrutura celular. 

 Dos vários tipos de processamento, a desidratação é considerada a mais 

prejudicial, em termos de carotenóides. Devido ao aumento da superfície de 

contato e a diminuição da quantidade de água, o alimento fica mais exposto à 

ação de agentes externos como o oxigênio (Kimura, 1992). 

 A quantidade de água é crítica na estabilização dos carotenóides. O 

decréscimo de umidade tende a estabilizar os carotenóides até um valor limite, a 

partir do qual essa estabilidade decresce rapidamente. Admite-se a hipótese de 

que, quando um alimento desidratado possui um filme d’água, este age como 
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barreira para o oxigênio, aumentando, assim, a estabilidade dos pigmentos 

(Kimura, 1992). 

 Na maioria dos trabalhos da literatura, pode-se observar que as maiores 

perdas ou mudanças ocorrem durante e pelas condições de estocagem e não 

tanto pelo processamento, tanto na liofilização como na desidratação. 

 Em goiaba liofilizada, a perda de β-caroteno, durante o processamento e 

após 18 meses de estocagem, foi de 0,63% e 61,7% respectivamente (Nogueira 

et al. 1978). 

 Mudanças no conteúdo de vitaminas de frutas e hortaliças liofilizadas 

foram estudadas por Lempka & Prominski (1967). Esses autores observaram que 

o teor de carotenóides não foi afetado pelo processamento, porém, produtos 

estocados por diferentes tempos, sem vácuo, tiveram perda alta. 

 

2.3 Atividade de água 

 Em 1887, Van’t Hoff anunciou a relação entre pressão osmótica e peso 

molecular de solutos e Raoult mostrou que o peso molecular de solutos poderia 

ser determinado medindo-se a pressão de vapor de soluções. Nascia, então, o 

estudo das propriedades coligativas das soluções e o conhecimento científico de 

“retenção” de água pelos solutos. 

 A atividade de água (aw), ao contrário do teor de umidade do alimento, 

é que indica a disponibilidade de água (água livre) para o crescimento 

microbiano (deteriorantes ou não) e para a ocorrência de reações deteriorantes, 

como, por exemplo, escurecimento, oxidação e hidrólise, dentre outras (Vitali, 

1987). 

 A prática do controle de água presente nos alimentos é uma das técnicas 

mais antigas para a preservação dos alimentos (Prior, 1979). 

 A forma quantitativa é representada como sendo proporcional à umidade 

relativa do ar em equilíbrio com o produto (Vitali, 1987). 
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 Existem várias formas de se controlar a “água livre”. Ela pode ser 

removida por secagem, solidificada por congelamento ou indisponibilizada pela 

adição de eletrólitos como o NaCl ou não-eletrólitos, como a sacarose. Os 

microrganismos não conseguem desenvolver-se se não houver “água livre” no 

alimento e o alimento torna-se, então, estável contra a deterioração microbiana 

(Karmas, 1980). 

 Nos alimentos, a água existe sob duas formas: água livre e ligada 

(Karmas, 1980). 

 Ainda não existe uma definição formal sobre o que pode ser considerado 

como “água ligada”, mas uma de suas propriedades mais importantes é a de que 

ela não é congelável. Outras propriedades são: baixa pressão de vapor, alta 

energia de ligação, não disponibilidade como solvente, reduzida mobilidade 

molecular e propriedades dielétricas diferentes da água livre.  

 O grau em que a água interage com os componentes químicos presentes 

e contribui para a textura do alimento é definido como atividade de água. 

 O principal fator na estabilidade de um alimento não é, portanto, o teor 

de umidade desses, mas, sim, a disponibilidade da água para o crescimento de 

microrganismos e reações químicas. O conceito da atividade de água é, hoje em 

dia, universalmente adotado por cientistas e tecnologistas na área de alimentos 

para quantificar a sua disponibilidade (Ditchfield, 2000). 

 O gráfico da Figura 3 mostra que as reações têm sua velocidade relativa 

reduzida com a diminuição da aw, até que, numa aw abaixo de 0,2, todas as 

reações estejam praticamente inibidas, com exceção da oxidação de lipídios. A 

oxidação de lipídios passa por um mínimo e depois, sofre uma rápida elevação 

(Van Den Berg & Bruin, 1981). 
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FIGURA 3 Taxa generalizada de reações de deterioração em alimentos como 

função da atividade de água em temperatura ambiente. 

 

 É importante notar que o gráfico da Figura 3 serve apenas como 

indicação de comportamento provável das reações num determinado alimento. 

Para se conhecer o comportamento real dessas reações no alimento, é necessário 

que sejam realizadas experiências para efetivamente se levantarem essas curvas. 

 Os fungos são os microganismos mais resistentes à diminuição de água, 

sendo os principais responsáveis pela deterioração de alimentos na faixa de aw 

de 0,6–0,7. Isso se deve ao fato de que nessa faixa não há competição de 

bactérias.  

 A Food and Drug Administration ou FDA, o órgão americano de 

regulamentação de alimentos e remédios, define a severidade do tratamento 

térmico em alimentos enlatados com base em sua aw e em seu pH. Os valores 

considerados limites, ou seja, abaixo dos quais não há crescimento de bactérias 

patogênicas, são de 0,85, para aw e de 4,5, para o pH. Assim, os alimentos 

podem ser classificados, segundo Jhonston & Lin, (1987) em quatro categorias 

principais que são: 
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 1.    aw<0,85 e pH<4,5 

2. aw<0,85 e pH>4,5 

3. aw>0,85 e pH<4,5 

4. aw>0,85 e pH>4,5 

 Essas categorias são definidas pela possibilidade de crescimento de 

bactérias patogênicas, principalmente o Clostridium botulinum. Os alimentos da 

categoria 4 precisam ser esterilizados em autoclaves ou sofrer um processo 

combinado de pasteurização e acidificação (Ditchfield, 2000). 

 Boa parte dos alimentos tradicionais, preservados pelo abaixamento de 

atividade de água, é desidratada, e encontra-se em uma faixa de aw 

relativamente baixa. Em alguns casos (principalmente em produtos cárneos), a 

desidratação até estes níveis induz mudanças drásticas irreversíveis nos 

constituintes e na estrutura do material, o que resulta num alimento cujas 

características físicas e sensoriais não são aceitáveis, após o preparo, pelo 

consumidor (Vitali, 1987). 

 O conhecimento mais detalhado das técnicas de preservação de 

alimentos tem levado aos processos de desidratação mais brandos, com retirada 

da água até certos níveis que minimizam as mudanças irreversíveis, produzindo 

um alimento de características aceitáveis. Esses processos produzem alimentos 

com atividade de água mais elevada e implicam nas combinações de outros 

fatores para a prevenção do desenvolvimento microbiológico (Vitali, 1987). 

 Scott & Bernard (1983) fizeram um estudo que buscava verificar se a 

influência da temperatura na medida da aw era realmente significativa. As 

medidas foram realizadas num higrômetro eletrônico acoplado a um termopar. A 

temperatura era controlada com uma incubadora. A faixa de trabalho escolhida 

foi de 20º-30 ºC, por ser a mais utilizada na indústria de alimentos. Os resultados 

indicaram que, para uma aw maior, o efeito da temperatura tende a ser menor. 

Para alguns produtos, até 0,94% da variação total da aw pode ser explicada pela 
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temperatura. Os autores concluíram que a temperatura é um fator muito 

importante na comparação dentre valores críticos. A temperatura padrão 

sugerida para a medida da aw é de 30ºC, pois essa é mais fácil de controlar e, 

normalmente, não requer um banho com capacidade de refrigeração. 

 O uso mais importante da atividade de água tem sido para garantir a 

estabilidade de alimentos e controlar o crescimento de microrganismos 

deterioradores e causadores de intoxicação e infecção alimentar. No entanto, 

Ruegg & Blanc (1981) mostraram que é possível a utilização desses dados para 

controle do crescimento de microrganismos em processos de fermentação.

 A textura de um alimento é afetada pela sua atividade de água. No 

momento do consumo, a maior parte dos alimentos tem uma atividade de água 

superior a 0,8, o que garante que o alimento está tenro e úmido, o que facilita a 

mastigação, além de ser mais agradável ao paladar. Porém, alimentos nessa faixa 

de aw (>0,8) estão sob risco de desenvolvimento de microrganismos. Se a aw for 

reduzida até um ponto em que não haja a possibilidade de desenvolvimento 

microbiano, o alimento torna-se desagradável ao paladar, como pode ser visto na 

Figura 4 (Bourne, 1987). 

 Segundo Bourne (1987), uma forma de controlar o problema é 

armazenar o alimento por longo prazo numa forma seca, portanto, estável, mas 

não comestível (Ex.: arroz, feijão, sopa desidratada). O alimento é transformado 

depois, normalmente pelo cozimento, para uma forma úmida, perecível e 

comestível. O armazenamento após a transformação é de curto prazo.  
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FIGURA 4 Textura dos alimentos como função da atividade de água 

(Ditchfield, 2000). 

 

Alguns alimentos, como os petiscos, bolachas e biscoitos, precisam ter 

uma menor aw para ser crocante. Katz & Labuza (1981), estudaram a pipoca, a 

batata frita, a bolacha de água e sal e o petisco de milho extrusado, 

correlacionando-lhes a textura crocante com a aw. A conclusão obtida foi a de 

que existe uma aw máxima, geralmente entre 0,35-0,50, a partir da qual o 

alimento começa a amolecer e deixa de ser agradável ao paladar. 

Ainda assim, esses alimentos devem hidratar-se rápido quando em 

contato com a saliva, para facilitar a mastigação. 

As aplicações da atividade de água são muitas e podem sempre ser 

usadas para melhorar a qualidade de um produto alimentício, facilitando e 

uniformizando sua fabricação. Ainda existem muitas áreas em que há 

possibilidade de desenvolvimento de correlações entre as diversas propriedades 

dos alimentos e a aw (Ditchfield, 2000). 
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2.3.1 Higroscopicidade e suas implicações 

 O termo higroscopicidade é empregado, principalmente, com dois 

significados distintos na literatura. Alguns autores o empregam para indicar a 

quantidade de água retida por um produto, quando em equilíbrio com uma 

determinada umidade relativa. Dentro desse conceito, o trigo é mais 

higroscópico do que o sal, pois a 70% UR, o teor de umidade relativa do trigo é 

bem mais alto que o do sal. Outros utilizam o termo para indicar mudanças 

físicas facilmente perceptíveis, tais como a aglomeração e a liquefação 

(deliqüescência). Com essa definição, o sal de cozinha é mais higroscópico que 

o trigo, pois, a 70% UR, apresenta sinais evidentes de aglomeração, enquanto o 

trigo não mostra transformações visíveis (Quast, 1987). 

 As interações entre água-alimento constituem importantes aspectos a 

serem analisados, pois estão diretamente implicadas nas modificações das 

propriedades dos alimentos (autoaglomeração ou “caking”, transição do estado 

amorfo dos açúcares, reações deteriorativas, etc.) (Borges, 1988). 

 A higroscopicidade em alimentos desidratados, notadamente em frutas, é 

uma das propriedades de maior importância, tanto do ponto de vista industrial 

quanto comercial, pois exerce influência em setores de embalagem (auto-

aglomeração e perda de fluidez) e também está intimamente associada à 

estabilidade química, física e microbiológica destes produtos. Portanto, torna-se 

imprescindível o conhecimento do comportamento higroscópico de tais 

produtos, bem como das variáveis que o influenciam, para uma posterior 

otimização das condições de desidratação, condicionamento e armazenamento 

dos mesmos (Borges, 1988). 
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2.3.1.1 Fatores que interferem no potencial higroscópico 

 O potencial higroscópico em alimentos é um fenômeno complexo e 

multifatorial, o qual está relacionado com as características intrínsecas do 

produto e condições ambientais em que o mesmo está exposto (Borges, 1988). 

 Vega-Mercado et al. (2001), avaliando o desempenho de várias técnicas 

e instrumentos usados na desidratação de alimentos, concluíram que, para se 

estabelecer a melhor técnica e aparelho, é necessário que se tenha conhecimento 

das características do produto para saber qual se aplica melhor. 

 Labuza (1983) propôs a teoria de que, a uma dada temperatura e 

atividade de água constante, a quantidade total de água absorvida pelo alimento 

seja resultante de uma média ponderada, envolvendo porcentagens do 

constituinte no alimento e sua capacidade adsortiva quando isolado. Iglesias et al 

(1980) comprovaram-na em diferentes sistemas binários. Boa correlação 

também foi encontrada por Lang & Steinberg (1981) em alimentos mais 

complexos (carne) na faixa de atividade de água de 0,33-0,90. 

 Com relação à composição química de frutas desidratadas foram 

verificados em vários trabalhos, que os açúcares são os principais responsáveis 

pela alta higroscopicidade dos mesmos, devido à capacidade dos grupos 

hidroxílicos interagirem com as moléculas de água, principalmente por meio da 

formação de pontes de hidrogênio. Outros tipos de forças intermoleculares estão 

envolvidas, como forças de Van der Waals e interações dipolo-dipolo. Cabe 

ressaltar que o potencial higroscópico dos açúcares presentes nos alimentos 

difere entre si e possivelmente estarão implicados na maior ou menor 

higroscopicidade dos mesmos. Verifica-se, pela Figura 5, que os açúcares 

redutores, principalmente a frutose, são mais higroscópicos que a sacarose 

(Audu et al., 1978). 
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FIGURA 5 Isotermas de adsorção de água da sacarose e frutose a 55°C  

   

 

 O potencial higroscópico de alimentos em pó que contêm açúcares está 

intimamente ligado ao estado destes. Conforme o grau de cristalinidade dos 

mesmos, os alimentos terão maior ou menor afinidade com a água. Sólidos 

amorfos absorvem consideravelmente mais água que sólidos cristalinos a baixas 

atividades de água e somente em altas atividades de água é que ambos absorvem 

quantidades similares de água (Sloan & Labuza, 1975). Estas diferenças devem-

se essencialmente, à área superficial interna do sólido disponível para o contato 

com as moléculas de água que no caso, é maior em sólidos amorfos. Também há 

de se considerar a habilidade da água em romper a rígida estrutura ligada por 

pontes de hidrogênio nos cristais de açúcares, as quais são menos regulares em 
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sólidos amorfos, conferindo-lhes, pois, uma maior interação com a água 

absorvida (Karel, 1975). 

  A sacarose amorfa absorve maior quantidade de água que a sacarose 

cristalina, quando exposta à mesma umidade relativa. Segundo White & 

Cakebread (1966), a forma amorfa de açúcares é extremamente higroscópica e 

absorve umidade. Isso contribui para a sua instabilidade porque a absorção 

d’água aumenta a velocidade de cristalização dos açúcares. 

 Ainda sobre este aspecto, merece ser mencionado que a própria absorção 

de água por sólidos amorfos (açúcares) pode induzir uma transição deste estado 

para o estado cristalino, pois, durante o processo de absorção, as moléculas de 

açúcar adquirem suficiente mobilidade para reestruturarem-se sob forma de uma 

rede cristalina mais estável, portanto, menos higroscópica. No decorrer dessa 

etapa de cristalização, a qual depende do conteúdo de umidade do material e da 

temperatura, há liberação de água. Essa água de recristalização, não podendo ser 

mantida pelos cristais assim formados (falta de espaço na rede cristalina), deve 

ser absorvida por proteínas, sais ou restante de açúcares amorfos; também pode 

ser perdida em decorrência dos diferenciais de pressões de vapor de água no 

alimento e no ambiente (Borges, 1988). 

 

 
 

FIGURA 6 Isotermas de adsorção de água de um sistema alimentício cristalino 

e não cristalino . 
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 Fatores, como porosidade do material, também estão relacionados com 

as diferenças em higroscopicidade de alimentos desidratados (Saravaco, 1967). 

Segundo este autor, uma maior porosidade favorece uma maior difusividade do 

vapor de água no material. A absorção de água nesses poros se deve à ação de 

forças ativas de superfície presentes na parede do poro e sua velocidade é 

dependente do tamanho do poro, da temperatura e da pressão ambientais. As 

condições ambientais já mencionadas (temperatura e pressão de vapor de água) 

exercem consideráveis influências sobre a absorção de água.  

 Segundo as pesquisas de Cal-Vidal (1982), com maracujá liofilizado, 

somente materiais cuja taxa de congelamento foi lenta apresentaram leves 

diferenças em higroscopicidade. Em temperaturas elevadas de liofilização 

observou-se maior absorção de água em faixas de atividades de água mais altas. 

Já Iglesias et al. (1980) verificaram efeito oposto para a carne liofilizada, 

exposta a baixas atividades de água e atribuíram este efeito a uma possível 

redução de sítios polares absortivos em proteínas, com o aumento da 

temperatura de secagem. 

 Borges & Cal-Vidal (1994) avaliaram o comportamento higroscópico de 

frutas desidratadas (mamão, banana e manga) tomando por base a isoterma e 

cinética de adsorção d’água em várias condições ambientais de temperatura 

(10ºC, 20ºC e 40ºC) e umidade relativa (33%-87%). Os resultados mostraram 

influência dos açúcares redutores sobre o teor de umidade de equilíbrio a 10ºC, 

nos níveis de 75-87% de umidade relativa. Estes produtos apresentaram 

estrutura porosa e a taxa de adsorção de água pela banana e pela manga foi 

influenciada pela temperatura e pela umidade relativa ambiental e pela 

quantidade de água adsorvida. 
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 Outro fator que pode influenciar na cinética de adsorção de água é o 

tamanho das partículas. Góis & Cal-Vidal (1986) estudaram o efeito da 

quantidade de água absorvida sobre a velocidade de adsorção d’água em mamão 

liofilizado em pó e em grânulos, sob diferentes umidades relativas e 

temperaturas. Concluíram, que além da natureza química dos componentes 

orgânicos do produto, forças intemoleculares e o tamanho das partículas também 

são importantes na cinética da adsorção d’água. 

 
2.3.2 Isotermas de adsorção e dessorção de umidade 

 As isotermas são representações gráficas da umidade relativa de 

equilíbrio, ou da pressão parcial de vapor de um produto em função de seu teor 

de umidade a uma determinada temperatura. Elas podem ser de adsorção ou de 

dessorção. 

  O conceito das isotermas pode ser expresso por meio da seguinte 

relação: 

aw = P/P0 = U.R/100                                                 (1) 

em que: aw = atividade de água (adimensional) 

          P = pressão de vapor d’água no alimento na temperatura T 

          P0 = pressão de vapor d’água pura na temperatura T 

 U. R = umidade relativa (%) 

A isoterma de adsorção é obtida colocando-se um material 

completamente seco em contato com várias atmosferas de umidades relativas 

crescentes e medindo-se o ganho de massa após atingido o equilíbrio; já a 

isoterma de dessorção é obtida colocando-se um material inicialmente úmido 

sob umidades relativas decrescentes e, nesse caso, medindo-se a perda de massa 

após equilíbrio (Labuza, 1968). 
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Os processos de adsorção e dessorção não são completamente 

reversíveis. Assim, uma distinção pode ser feita entre as isotermas pela 

determinação do nível de umidade no interior do produto, se está aumentando ou 

diminuindo (Al-Muhtaseb et al., 2004). 

 Dentre as muitas utilizações das isotermas de adsorção, elas são úteis 

para se ter uma idéia mais nítida acerca das propriedades higroscópicas 

integradas dos numerosos constituintes de um sistema alimentar. Outra 

finalidade importante é que elas servem para discutir a influência do estado da 

água no alimento sobre as mudanças de suas propriedades, particularmente 

interações água-constituintes do alimento, as quais estão implicadas com a 

estabilidade química, física e microbiológica desses produtos.  

 É muito comum haver diferenças entre as isotermas de adsorção e de 

dessorção para um mesmo produto e em condições idênticas de determinação, 

sendo este fenômeno conhecido como histerese. 

 No caso da determinação de isotermas de adsorção, as amostras devem 

ser previamente desidratadas ao máximo, procurando-se atingir o ponto zero de 

umidade, para se evitar, ao longo das determinações, o efeito da histerese. No 

caso da isoterma de dessorção, pelo mesmo motivo, deve-se procurar hidratar ao 

máximo as amostras. Na adsorção, deve-se tomar muito cuidado na preparação 

de amostras, que devem ser secadas a baixa temperatura, para evitar 

transformações físico-químicas nos componentes do alimento, que alteram sua 

capacidade de adsorção de umidade. Na dessorção, os cuidados devem se 

concentrar mais na deterioração das amostras, por estarem em condições de alta 

umidade e também porque a deterioração microbiológica altera as condições das 

determinações (Teixera Neto, 1987). 

 A isoterma divide-se em várias regiões, segundo a quantidade de água 

presente. No gráfico da Figura 7 podem ser observadas três regiões: Região A, 

que corresponde à adsorção da camada monomolecular (ou monocamada) de 
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água; região B, onde se tem a adsorção de camadas adicionais sobre a 

monocamada, e a região C, que corresponde à condensação da água nos poros 

do alimento, seguida pela dissolução do material solúvel presente (Borges, 

1988). 

 

 
 

FIGURA 7 Isoterma genérica de adsorção e dessorção (Borges, 1988). 

 

Segundo Van Den Berg & Bruim (1981), Labuza (1984) e Rockland 

(1960) citados por Borges (1988) os níveis de interação água-alimento são três: 

 

Nível 1 

 Neste nível (aw = 0-0,25) a atividade da água é reduzida drasticamente, 

pois a água se encontra fortemente ligada aos sítios absortivos polares das 

proteínas, carboidratos (açúcares, amido) e sais presentes, por meio de pontes de 

hidrogênio, ligações dipolo-dipolo (forças atrativas de Van der Waals), forças 

eletrostáticas e outras. Esta água é conhecida como água ligada ou não 

congelável e esta faixa é denominada região de adsorção monomolecular. 

Alimentos cuja atividade de água se encontra nesta faixa são considerados 

estáveis, salvo algumas restrições. 
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Nível 2 

 A atividade da água neste nível compreende a faixa de 0,25-0,75; seu 

conteúdo energético é inferior ao do primeiro nível, devido ao fato de a água 

estar menos firmemente ligada aos solutos presentes. Os tipos de interações 

envolvidas são pontes de hidrogênio entre a água-soluto e entre água-água, 

constituindo uma região de adsorção multimolecular. Nesta faixa, os produtos 

estão sujeitos a reações deteriorativas de diversas naturezas. 

 

Nível 3 

 A atividade da água é ligeiramente reduzida (aw acima de 0,75) e os 

tipos de interações água soluto são variados, ocorrendo apreciáveis 

condensações do vapor d’água nos capilares (poros) presentes no alimento. A 

água é denominada “livre” e o nível energético nessa região aproxima-se ao da 

água pura. Há, nesta faixa, ocorrência de reações deteriorativas e crescimento de 

fungos nos alimentos. 

 Muitos modelos matemáticos têm sido propostos para a obtenção das 

isotermas de adsorção de alimentos. No entanto, a maioria dos diferentes 

modelos, empíricos, semi-empíricos ou teóricos, apenas é precisa num limitado 

intervalo de aw ou para alguns tipos de alimentos (Lang & Steinberg, 1981). 

Por exemplo, a equação de Brunauer; Emmett; Teller ou BET (1938) 

tem sido empregada mais freqüentemente para caracterizar a região da 

monocamada de água. 

A equação geral para a isoterma de BET. é: 

 

cm
awc

cmmaw
aw

00

)1(1
)1(

−
+=

−
 

 

(2) 



 28

em que: m = teor de umidade (g de água/100g de sólidos), mo = teor de umidade 

na monocamada (g de água/100g de sólidos), c = constante. 

 Este modelo apresenta dois parâmetros de ajuste (c e mo), que são 

calculados plotando-se {aw/[(1-aw)m]} versus aw.  

Esta equação dá uma isoterma sigmoidal, similar à observada 

experimentalmente em materiais biológicos.  

Aguerre et al. (1989a, 1989b) apresentaram duas modificações para essa 

equação, a fim de abranger valores maiores de aw. E se basearam na hipótese de 

que o calor de sorção para as camadas adsorvidas sobre a monocamada é maior, 

menor ou igual ao calor latente de evaporação-condensação. Se o calor de sorção 

para as camadas acima da monocamada for menor que o calor latente de 

evaporação-condensação (equação 3), então, a isoterma descrita estará acima da 

isoterma BET; por outro lado, se for maior, a isoterma estará abaixo (equação 4). 
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em que: m = teor de umidade (g de água/100g de sólidos), mo = teor de umidade 

na monocamada (mesma unidade de m), c = constante de BET. 

 CBET está relacionada ao calor de sorção da camada molecular, sendo: 
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 Aguerre et al. (1989a, 1989b) aplicaram as 2 equações em 74 isotermas, 

obtidas experimentalmente de diferentes fontes, de determinados grupos de 

alimentos. Com a equação 2, conseguiram ajustar os dados de equilíbrio de 

carnes, amiláceos, proteínas, condimentos, nozes e sementes oleaginosas. Frutas, 

produtos derivados do leite e alguns vegetais, cuja capacidade de adsroção 

resultaram muito maiores que a isoterma BET para as atividades de água acima 

de 0,45, foram adequadamente correlacionados pela equação 4. Segundo os 

autores, o fato de a equação 3 correlacionar uma grande variedade de alimentos 

deve-se à tendência de a maioria dos alimentos apresentar uma menor 

capacidade de adsorção do que a prevista pela teoria BET, para alta aw. 

 Segundo Bell & Labuza (2000), a isoterma de BET apresenta ajuste 

satisfatório para dados de sorção com aw entre 0,45 e 0,5. 

 O modelo de BET linearizado, onsiderando infinito o número de 

camadas moleculares, proporciona uma ferramenta útil na análise de isotermas 

em alimentos (Labuza, 1968; Okos, 1986). 
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em que: 

Y = umidade, g água/g sólidos secos; 

aw = atividadede água, admensional; 

Xm - conteúdo de umidade na monocamada molecular, decimal; 

 

 O modelo de Guggenheim, Aderson e De Bôer ou GAB é recomendado 

pelo projeto COST 90. Segundo Bizot (1983), esse modelo de três parâmetros 

pode ser considerado com uma extensão do modelo BET; na maioria dos casos, 

(6) 
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ele consegue aproximar muito bem até uma atividade de água de 0,9. A equação 

pode ser escrita como: 
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em que: m = teor de umidade em base seca, mo = teor de umidade 

correspondente à saturação de todos os sítios primários de adsorção por uma 

molécula da água (chamado de monocamada na teoria de BET), C = constante 

de Guggenheim = c’exp[(H1-Ho)/RT], K= fator de correção das propriedades 

das moléculas da multicamada em relação à do líquido médio = K’exp[(H1-

Hq)/RT], H1 = o calor de condensação do vapor da água pura, Ho = calor total de 

sorção da primeira camada de água nos sítios primários, Hq = calor total de 

sorção das moléculas de água da multicamada, R = constante dos gases e         

T= temperatura de equilíbrio em escala absoluta (K).  

 Iglesias & Chifre (1995) apresentam uma série de referências de 

isotermas experimentais que são usadas na comparação entre o método de GAB 

e um outro método. 

 A isoterma de sorção ajustada pelo modelo de GAB permite predizer o 

efeito da umidade relativa na temperatura de transição vítrea (Tg) de alimentos 

de umidade baixa e intermediária com facilidade. É uma equação triparamétrica 

que permite um melhor ajuste dos dados de sorção dos alimentos até a atividade 

de água de 0,9. Essa relação é um importante critério no estabelecimento das 

condições de estocagem e da embalagem dos produtos. A limitação desse 

método é a de que a relação é dependente da temperatura, devido às mudanças 

na atividade e sorção da água com a temperatura (Baroni, 2004). 

 Halsey (1948), considerando a adsorção física sobre superfícies 

uniformes, definiu a seguinte equação: 

(7) 
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em que: 

Y = umidade, g água/g sólidos secos; 

aw = atividadede água, admensional; 

A e B = constantes 

 

 Segundo Saravacos et al. (1986) que estudaram as isotermas de adsorção 

de uva-passa, esta equação apresentou resultados satisfatórios para um maior 

raio de temperaturas e atividade de água que o modelo de GAB, por levar em 

consideração a adsorção dos açúcares presentes no produto. 

  A equação de Oswin (1946) é uma equação de dois parâmetros, 

apresentada como: 
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em que: 

y = umidade em base seca, g água/g sólidos secos; 

aw = atividade de água, adimensional 

A, B = constantes 

 

 Iglesias et al. (1980) estudaram a viabilidade de serem calculadas 

isotermas de adsorção de água de sistemas alimentícios compostos de misturas 

de vários componentes não solúveis, a partir do comportamento de adsorção de 

cada um dos seus componentes. Para tanto, assumiram que a quantidade de água 

adsorvida em qualquer umidade relativa é derivada da porcentagem, em peso de 
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cada componente multiplicada pela quantidade que ele adsorveria quando 

sozinho. Os resultados obtidos foram satisfatórios para alguns casos, mas, em 

outros o teor de umidade no equilíbrio previsto foi significativamente mais alto 

que os valores experimentais. A conclusão dos autores foi que, mesmo na 

presença de constituintes solúveis, a predição de isotermas compostas não pode 

sempre ser dada como certa. De acordo com eles, os componentes interagem 

alterando as propriedades de adsorção de cada componente, levando as 

diferenças significativas entre os valores teóricos e os valores medidos. 

 Correa & Vega (1989) analisaram vários métodos de predição da 

atividade de água em soluções de eletrólitos fortes e indicaram quais os 

melhores métodos para cada tipo de situação. Kim et al. (1994) usaram o método 

ZSR (Zadanovskii, Stokes & Robinson) para estimar a atividade de água de 

misturas de sulfato de amônio e ácido sulfúrico e compararam-na com dados 

experimentais. Kabiri-Badr & Zafarani-Moattar (1995) aplicaram a correlação 

de Pitzer para predizer a atividade de água num sistema com água, K2HPO4 e 

KH2PO4. 

 Existem várias publicações sobre isotermas e sua importância na área de 

alimentos, desde sua relação com reações de oxidação, estabilidade de 

vitaminas, escurecimento, até métodos de processamento e embalagem e 

controle de qualidade por meio do estudo das isotermas. 

 Segundo Gal (1983), no processamento de alimento, é importante definir 

alguns pontos principais na isoterma de sorção, para que essa seja aplicada 

corretamente. O ponto inicial Pi pode estar em qualquer lugar da isoterma e 

representa o ponto em que o alimento se encontra ao final do seu processamento 

(normalmente o ponto final da secagem ou resultante de uma operação de 

mistura). 

 O Pb, ou ponto de Brunauer, é aquele em que o alimento apresenta maior 

estabilidade com relação à oxidação de lipídios, à reação de Maillard 



 33

(escurecimento não enzimático) e à atividade enzimática. Para a maior parte dos 

alimentos, Pb está entre uma aw de 0,15 a 0,25. 

 O Pe é o ponto de equilíbrio com o ambiente que cerca o alimento. Seu 

uso principal é em cálculos de embalagem. Finalmente, o Pcr é o ponto crítico a 

partir do qual as mudanças químicas, físicas e biológicas são tão rápidas que o 

alimento se deteriora antes de atingir o período desejado de armazenamento. O 

ponto crítico é determinado para cada produto separadamente, pois depende das 

reações que vão ocorrer primeiro no alimento. Na Figura 8, pode ser vista uma 

representação esquemática de uma isoterma com seus pontos principais. 

 No processo de secagem, as isotermas são usadas na escolha do ponto 

final de processamento e no dimensionamento do próprio secador. Esta é uma 

das aplicações mais importantes das isotermas de sorção. Uma aw muito alta ao 

final do processo implica numa estabilidade reduzida do alimento, enquanto que 

uma muito baixa requer um alto gasto de energia. A isoterma também é usada no 

cálculo do tempo de secagem. O primeiro passo para o dimensionamento de 

qualquer secador é levantar a isoterma de sorção e usar um modelo conveniente 

(normalmente o de GAB) para aproximar a curva e possibilitar a execução dos 

cálculos (Ditchfield, 2000). 
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FIGURA 8 Esquema de uma isoterma de sorção com os pontos principais 

marcados (Gal, 1983). 

 

 Quando ocorre a mistura de vários componentes, ela tende ao equilíbrio. 

Dessa forma, os componentes de aw mais alta perdem umidade, de acordo com 

suas isotermas de adsorção e dessorção. É importante saber o ponto de equilíbrio 

final da mistura, para poder prever-se sua estabilidade (Gal, 1983).  

 Existem vários métodos analíticos que permitem o levantamento desse 

histórico de relações entre a atividade de água e o teor de umidade de um 

produto, sempre em condições de temperatura constante. Sendo assim, para 

efeito de simplificação, podem-se dividir estes métodos, segundo o princípio de 

medição, em duas categorias, conforme apresentado esquematicamente na 

Figura 9: 1) métodos nos quais se mede a pressão parcial de vapor ou umidade 

relativa de equilíbrio de amostras do produto com teor de umidade previamente 

conhecido e 2) métodos nos quais se mede o teor de umidade do produto em 

situações de equilíbrio a diferentes umidades relativas (Fennema, 2001). 
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FIGURA 9  Representação esquemática dos princípios envolvidos em dois 

métodos básicos de medida de isotermas de sorção de umidade. 

 

 Enquadram-se na primeira categoria aqueles em que a pressão parcial de 

vapor do produto é medida manometricamente ou aqueles em que a umidade 

relativa de equilíbrio (URE) é medida diretamente por sensores, que podem ser 

do tipo de higrômetros elétricos, células de ponto de orvalho, psicrômetros de 

cabelo e outros (Teixera Neto, 1987).  

 Na segunda categoria de métodos estão aqueles em que se efetua a 

determinação do teor de umidade das amostras após o equilíbrio e, geralmente, 

gravimetricamente. Nestes casos, os ambientes com diferentes umidades 

relativas para equilíbrio das amostras são preparados em dessecadores ou frascos 

herméticos. A umidade relativa do ambiente é dada por diferentes tipos de 

soluções de sais, ácidos ou outras substâncias, como o glicerol. Dá-se 

preferência geralmente, a soluções saturadas de sais, uma vez que elas permitem 

a manutenção da umidade relativa constante com maior facilidade, pois, mesmo 

que absorvam ou percam umidade, a umidade relativa não se altera, desde que as 

soluções ainda sejam saturadas (Teixera Neto, 1987).  
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2.3.2.1 Importância e aplicação das isotermas 

 As isotermas de sorção de umidade em alimentos têm inúmeras 

aplicações. Por exemplo, na concentração e na desidratação de alimentos, elas 

são importantes para o desenho do processo e dos equipamentos, uma vez que a 

maior ou a menor facilidade de remoção de água do produto dependem da sua 

pressão parcial de vapor e da energia de ligação da água. Este fato explica a 

necessidade de um maior dispêndio de energia ao final dos processos de 

secagem de materiais biológicos (Teixera Neto, 1987). 

 Outra aplicação importante da isoterma é a determinação do valor da 

monocamada de água ligada ao alimento, valor este que parece estar relacionado 

com o início de uma série de reações químicas de deterioração do alimento, além 

de representar, como já visto, o ponto de maior dispêndio de energia para a 

eliminação de água do alimento. Essa determinação se faz pela transformação 

dos dados da isoterma normal do alimento numa isoterma de BET, que é dada 

pela equação 3, já mostrada. 

 Uma aplicação importante também se refere ao fato de que os diferentes 

níveis de atividade de água de um alimento, devido ao seu teor de umidade, 

delimitam uma série de transformações físicas, químicas e microbiológicas que 

poderão ocorrer ou não no alimento e, em função disso e das características da 

isoterma do alimento, se pode projetar uma embalagem adequada à sua melhor 

conservação (Teixera Neto, 1987). A embalagem de um alimento deve protegê-

lo de perda ou ganho de umidade, que pode influenciar sua durabilidade. O 

tempo máximo de armazenamento para uma determinada embalagem pode ser 

calculado ou, dado o tempo de armazenamento desejado, pode-se calcular qual 

deve ser a permeabilidade da embalagem (Ditchfield, 2000). 

 Uma aplicação útil está, também, para mistura de diferentes materiais, 

como, por exemplo, balas recheadas, mistura de frutas desidratadas e sopas 
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desidratadas, dentre outros. A isoterma de cada um dos componentes individuais 

da mistura permite prever o que ocorrerá após algum tempo da mistura, no que 

tange à migração de umidade de um componente para outro, sendo possível até 

que um componente com maior umidade continue a roubar umidade de outros, 

se a sua atividade de água for menor, pois a força matriz para o transporte de 

umidade é dada pela pressão de vapor da água no componente e não pelo seu 

teor de umidade (Teixera Neto, 1987). 

 No caso de misturas de componentes bastante secos, como, por 

exemplo, na preparação de sopas desidratadas, é possível prever a condição final 

da atividade de água do produto após equilíbrio, de forma aproximada, pela 

utilização das isotermas de cada componente. Este método, que foi desenvolvido 

por Salwin & Slawson, procura utilizar as partes lineares das isotermas dos 

componentes, calculando-se a aw da mistura pelo uso da seguinte equação: 

 

           aw = aw1 S1w1 + ...awnSnwn                                                       (10) 

                     S1w1 + S2w2 + ... Snwn 

 

em que: aw1 ... awn = atividade de água dos componentes 

  S1 ... Sn = inclinação das retas das isotermas dos componentes 

  w1 ... wn = peso de sólidos dos componentes 

  A umidade do ar que circula na fábrica e nas áreas de armazenamento 

pode ser escolhida pela isoterma de sorção, para garantir a máxima durabilidade 

do alimento. As isotermas de sorção são ferramentas muito importantes na 

caracterização dos alimentos e na previsão de comportamento de um alimento 

antes, durante e depois do seu processamento. Não se deve trabalhar com um 

alimento sem levantar sua isoterma de sorção (Ditchfield, 2000). 
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2.3.2.2 Formas de isotermas de sorção 

 As isotermas podem ser classificadas de acordo com os formatos, que 

apresentam cinco tipos e que estão mostrados nos gráficos da Figura 10. As 

isotermas dos tipos I, IV e V não são de interesse para a área de alimentos, de 

acordo com Brunauer, Emmett e Teller (1938). 

 

FIGURA 10 Tipos de formatos de isotermas de adsorção (segundo BET, 1938) 

 

O formato da isoterma constitui um subsídio capaz de proporcionar uma 

melhor caracterização dos principais componentes do alimento responsáveis pela 

absorção d’água. Observa-se, pelos gráficos da Figura 11, que a forma da 

isoterma varia de acordo com a composição do alimento.  Geralmente, os 

alimentos ricos em proteína apresentam isotermas do tipo sigmoidal e os ricos 

em açúcares do tipo exponencial. Nas isotermas do tipo II, a primeira inflexão 

da curva depende do valor numérico de CBET , e o ângulo se torna menos agudo 

quando o valor da constante diminui. Quando CBET tem um valor positivo menor 

que 2, o resultado é uma curva com formato de isoterma tipo III, a curva agora é 

inteiramente convexa em relação ao eixo de atividade de água. Nestes alimentos, 
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os sólidos solúveis (na maioria açúcares) adsorvem pouca água a baixa umidade 

relativa e a sorção é, principalmente, atribuída aos polímeros que, geralmente, 

acompanham os açúcares. Com o aumento da umidade relativa, a sorção 

aumenta consideravelmente, levando à dissolução dos açúcares (Brunauer, 

Emmett e Teller, 1938; Salwin, 1963). 

 

 
 

 FIGURA 11 Isotermas típicas para diferentes grupos de alimentos. 

 

 

2.3.3 Cinética de adsorção 

 Os objetivos de se realizar um estudo cinético sobre a adsorção d’água 

são similares aos da construção de isotermas. 

 A taxa de adsorção tem sido descrita em função das condições 

ambientais (temperatura e umidade relativa), do conteúdo de umidade e dos 

aspectos estruturais do material (Borges, 1988). 
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 Poucos trabalhos têm sido feitos a respeito da influência da temperatura 

sobre a taxa de adsorção. Saravacos & Stinchifield (1965) encontraram relações 

positivas entre aumento da temperatura com a taxa de adsorção. Gois & Cal-

Vidal (1986) encontraram efeitos contrários em umidades relativas acima de 

60%. 

 Quanto ao efeito da umidade relativa sobre a taxa de adsorção, 

verificou-se nos trabalhos de Góis & Cal-Vidal (1986), que, em umidades 

relativas mais altas, tem-se maior taxa de adsorção. 

 Saravacos (1965) e Góis & Cal-Vidal (1981) verificaram aumento da 

taxa de absorção a menores conteúdos de umidade em materiais liofilizados. O 

inverso ocorreu com materiais secos ao ar. Essas disparidades foram analisadas 

por King (1988), mediante o estabelecimento de mecanismos nos quais 

processos de transferência de calor e massa interagem para governar o fenômeno 

cinético em materiais porosos. No caso de alimentos liofilizados, os quais 

apresentam estrutura muito porosa, o coeficiente de difusão é grande e o 

processo é governado pela transferência de calor externo. Alimentos secos ao ar 

são menos porosos e, conseqüentemente, o coeficiente de difusão de vapor é 

pequeno, sendo o processo de adsorção controlado pela transferência de massa. 

 
2.3.3.3. Atividade de água de soluções saturadas de sais 

 As soluções saturadas de sais são consideradas como as mais adequadas 

porque podem liberar ou absorver água sem sofrer alteração da sua umidade 

relativa de equilíbrio, apesar de não haver concordância unânime entre os 

pesquisadores quanto ao valor exato da aw de muitos sais. 

 Alguns autores recomendam alguns cuidados no preparo de soluções 

saturadas. Labuza (1984) diz que o sal e a água devem ser puros; o sal deve ser 

P.A, a água destilada e a mistura deve ser feita num recipiente limpo. Algumas 

soluções são cáusticas, tais como o cloreto de potássio, o hidróxido de sódio e de 
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potássio, o fluoreto de potássio, o nitrato de chumbo, o cloreto de cobalto, o 

brometo de lítio, o cloreto de bário, o cromato de potássio e o cloreto de lítio, e 

devem ser manipuladas com o devido cuidado. 

 Se o alimento for utilizado para uma posterior análise sensorial, é 

preciso considerar que sais tóxicos podem contaminá-lo e que outros sais podem 

modificá-lo, como é o caso do acetato de potássio, que pode deixá-lo com gosto 

de vinagre, e do nitrito de sódio, que catalisa a oxidação de lipídios. O nitrito de 

sódio possui um valor limite em alimentos que consta da legislação. 

 Soluções alcalinas (por exemplo, o carbonato de potássio) podem vir a 

absorver dióxido de carbono, com o passar do tempo, o que diminui a aw. 

Outras soluções se degradam como os acetatos e iodetos, modificando suas 

características. 

 A solução deve ser uma pasta com excesso de cristais (Labuza, 1984). 

Todo o fundo do recipiente deve ser coberto pela solução. Os cristais não podem 

estar acima da camada de líquido e essa, por sua vez, não deve ter espessura 

maior do que 1,5-2mm. A solução deve ser preparada à temperatura igual ou 

maior que a do levantamento da isoterma, pois a solubilidade de muitos sais 

aumenta significativamente com a temperatura e uma solução aparentemente 

saturada pode ter sua aw alterada com o aumento da temperatura.  

 Spiess & Wolf (1987) prepararam uma tabela com as quantidades de sal 

e água destilada que devem ser misturadas para se obter uma solução 

supersaturada a 25ºC (ver Tabela 1). Depois de realizada a mistura, segundo 

eles, o recipiente deve ser fechado e deixado por uma semana, devendo a 

solução ser agitada uma vez por dia. É importante frisar que essa recomendação 

é válida apenas para a temperatura de 25ºC, não devendo ser usada para ensaios 

em outras temperaturas, principalmente superiores a 25ºC . 
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TABELA 1 Recomendação para preparação de soluções saturadas de sais a 
25ºC. 

 

 

 

2.4 Estado vítreo ou amorfo  

 O estado vítreo ou amorfo é caracterizado por um estado desordenado 

em que não há repetição de formas geométricas. No plano energético, é um 

estado metaestável já que um pequeno ganho de energia levará a mudar para um 

estado mais estável, ou seja, para o estado líquido ou cristalino. No entanto, no 

plano cinético, o estado vítreo é considerado um estado mais estável (Gein & 

René, 1995). 

 De acordo com Goff (1992), o estado vítreo ou amorfo é caracterizado 

como um líquido com viscosidade elevada de 1012 a 1014 Pa.s, que flui com uma 

velocidade de difusão molecular muito lenta. A substância amorfa carece de 

forma geométrica natural e de uma estrutura interna regular, sendo suas 

partículas distribuídas irregularmente, como nos líquidos (Figura 12). Por isso, 

os corpos amorfos são considerados um estado como líquidos sobre fundidos e 
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se caracterizam, principalmente, pela falta de uma temperatura nítida de fusão. 

Segundo Cheftel & Cheftel (1992), o estado vítreo pode ser obtido por: fusão 

térmica de alguns açúcares cristalinos, seguidos de resfriamento; congelamento 

rápido de uma solução e concentração de uma solução à temperatura elevada 

seguida de resfriamento durante a secagem de alimentos por processo como 

drum-drier, liofilização, spray drying, etc. 

 

 
 

FIGURA 12 Fotomicrografia de açúcares no estado amorfo. 

 

 O estado vítreo não é estável acima de uma faixa de temperatura 

chamada “transição vítrea”. A viscosidade diminui e o açúcar pode cristalizar 

conforme Figura 13. Com o desaparecimento do estado vítreo ocorre uma 

variação brusca de várias propriedades físicas, dentre elas o calor específico 

(Cheftel & Cheftel, 1992). 
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FIGURA 13 Transição do açúcar do estado vítreo ao estado cristalino (Cheftel  

& Cheftel, 1992).  

 

 

 Roos et al. (1996) citam que a estrutura amorfa ou parcialmente amorfa 

dos alimentos é formada em processo que envolve a remoção de umidade como, 

por exemplo, a liofilização. Durante o processamento e o manuseio dos 

alimentos desidratados, principalmente ricos em açúcares, podem ocorrer 

fenômenos como aglomeração, stckness e caking, devido a mudanças físicas do 

ambiente circundante, os quais comprometem a vida de prateleira e a qualidade 

do produto final. 

 Vários trabalhos têm sido desenvolvidos, a respeito da influência do 

estado amorfo sobre as propriedades funcionais do produto. Schubert (1987) 

reportou que os fenômenos de higroscopicidade e caking em alimentos em pó 

são atribuídos ao estado amorfo dos açúcares.  

 

 

 

Viscosidade 

Estado vítreo

 Estado cristalino

Estado líquido

Temperatura
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2.5 Estado cristalino 

 O cristal constitui o estado mais estável, possuindo a menor energia 

livre, ou seja, a menor energia disponível (Bunn, 1972). Tal estado caracteriza-

se pelo fato de suas partes componentes (átomos, moléculas ou íons) estarem 

arranjadas nas chamadas redes espaciais, sendo as distâncias entre os átomos de 

um cristal de quaisquer materiais constantes e características do mesmo. A 

cristalização é um processo de separação no qual partículas sólidas são formadas 

a partir de uma fase homogênea. Para que ocorra a cristalização, primeiramente, 

a solução é concentrada e logo resfriada, até que a concentração do soluto seja 

superior à sua solubilidade. O processo de cristalização ocorre por meio da 

nucleação e do desenvolvimento do cristal, ou seja, o núcleo primeiro se forma e 

depois cresce; a força motriz desse processo é a supersaturação (Geankoplis, 

1998). A supersaturação, de acordo com Hartel (1993), pode ser desenvolvida 

por: evaporação de parte do solvente, aumentando assim a concentração; 

diminuição da temperatura de uma solução que esteja no limite da saturação, isto 

é, quaisquer soluções concentradas, ocorrendo assim, a diminuição da 

solubilidade de açúcares ou pela adição de um terceiro componente, usualmente 

um solvente (álcool). 

 Gein & René (1995) citam que a mudança para o estado cristalino ocorre 

a uma temperatura específica para cada produto, denominada temperatura de 

cristalização (Tc). De acordo com Rosenberg (1982), um macrocristal é 

constituído pela repetição, em três dimensões, de uma unidade básica de átomos, 

íons ou moléculas, dispostos geometricamente, como se observa na Figura 14. 

De acordo com Foust et al. (1982), a rede cristalina é regular, com distância e 

ângulos fixos entre as partículas e fornece uma figura característica de difração 

de raio-x. Quando um cristal cresce sem impedimento de outros cristais ou de 

outros sólidos, a sua forma poliédrica pode manter-se fixa. É o que se chama de 

um cristal invariante. O cristal se apresenta como uma repetição ao infinito de 
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formas geométricas idênticas unidas entre si por ligações de alto nível energético 

(ligações covalentes), que lhe conferem alta estabilidade. 

 

 

 
 

FIGURA 14 Fotomicrografia de cristais de açúcares. 

 

 

2.6 Transição vítrea versus desidratação 

Produtos secos obtidos da maioria dos processos comuns de secagem 

estão predominantemente no estado vítreo. A mobilidade da matriz sólida deste 

estado é altamente limitada. Para o produto ser estável por longos períodos de 

armazenamento, este estado físico não deve ser alterado com o tempo. A matriz 

amorfa pode existir como uma estrutura vítrea altamente viscosa ou como uma 

estrutura gomosa mais líquida, e a mudança do estado vítreo para o estado 

gomoso ocorre a uma temperatura conhecida como temperatura de transição 

vítrea (Tg). A Tg é específica do produto e é função do teor de umidade (Roos & 

Karel, 1991; Slade & Levine, 1991; Ahmed et al. 2005). 
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A maior conseqüência da transição vítrea é o aumento da mobilidade 

molecular e do volume livre acima da tempertura de transição vítrea (Tg), 

podendo resultar em mudanças físicas e físico-químicas significativas nos 

produtos (Slade & Levine, 1991). 

 Secagem é uma das operações de processamento de alimentos mais 

utilizadas. Existem diversas técnicas de secagem, das quais as principais são: 

uso de ar quente (leitos fixos ou fluidizados), spray drying (atomização) e 

liofilização. Nas condições em que ocorrem os processos de desidratação, uma 

quantidade significativa de material permanece no estado amorfo, provocado 

pela rápida remoção da água e um tempo insuficiente para a cristalização 

ocorrer. Dependendo da taxa de secagem, o produto desidratado pode ser 

constituído de algum material cristalino e assim, será influenciado pelas 

condições de processamento, composição e propriedades dos constituintes 

presentes (Bhandari et al., 1997). 

 Os métodos tradicionais de desidratação, quando aplicados a materiais 

com natureza biológica, provocam uma série de modificações indesejáveis, do 

seguinte tipo: a) colapso estrutural pronunciado do material sólido remanescente, 

b) migração de constituintes solúveis à superfície do sólido durante a secagem, 

c) formação de uma camada superficial impermeável na superfície do material 

sólido, afetando as características de desidratação e reconstituição, d) perda 

excessiva de constituintes voláteis e degradação dos componentes 

termossensíveis, e) redução da capacidade de rehidratação e instantaneização em 

conseqüência das modificações descritas. A maioria destes problemas é 

resolvida pelo processo de liofilização (Harper & Tappel, 1957). 

 A Tg varia significativamente de um sistema para outro como 

apresentado na Tabela 2 e pode variar um pouco conforme a propriedade física 

utilizada para a medição. Vê-se também que, dentro de um grupo, a temperatura, 

de transição aumenta conforme o aumento do peso molecular e que esta 



 48

temperatura em soluções de açúcares, é menor que em açúcares desidratados. 

Esses sistemas são estáveis somente se mantidos abaixo das temperaturas 

indicadas (Cheftel, 1992). 

 

TABELA 2 Temperatura de transição vítrea. 

 

Substância 
Temperatura de 

transição vítrea (ºC) 

Água -150 a -125 

Álcool etílico -183 a-177 

Álcool n-propil -172 

Álcool isobutil -155 

Glicerol -93 a -83 

Glicose (Dextrose) 20 a 35 

Sacarose 67 

Lactose >20 

Frutose -35 a -43 

 

 

 Muitos atributos de qualidade estão relacionados ao estado físico dos 

ingredientes no produto desidratado. Componentes minoritários, tais como 

“flavours”, vitaminas, enzimas e microrganismos no produto desidratado são 

encapsulados em uma matriz de ingredientes amorfos maiores. Qualquer 

mudança no estado físico do produto tem a possibilidade de afetar as 

características físico-químicas destes componentes menores, assim como dos 

componentes principais do produto. Dois fatores que causam estas mudanças 

estruturais das partes amorfas da estrutura são armazenamento em altas 

umidades (o aumento da umidade do material provoca a redução da Tg - 
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temperatura de transição vítrea - deste) e a temperatura do produto. Quando o 

produto está acima da sua Tg, a sua estrutura de sólido vítreo amorfo começa a 

mudar para um estado gomoso, mudança esta que influencia o processo e a 

qualidade físico-química dos produtos (Noel et al., 1990; Roos & Karel, 1991, 

Bhandari et al., 1997; Collares, 2002).  

 A retenção de aromas durante a secagem e o armazenamento de 

materiais secos pode ser relacionada a mudanças estruturais e, especialmente, ao 

colapso durante liofilização, spray drying e armazenamento de materiais 

desidratados (Bhandari et al., 1997). 

 Materiais desidratados amorfos com grandes áreas internas superficiais, 

tais como alimentos desidratados por spray-dryer e liofilizados, são 

higroscópicos, o que causa dificuldades durante processamento e 

armazenamento. 

 Açúcares na forma amorfa possuem instabilidades elevadas, capazes de 

sofrer o fenômeno de recristalização mediante a adsorção de pequenas 

quantidades de água. O conhecimento das características de adsorção de água 

dos açúcares e das condições que governam a transformação do seu estado 

amorfo em cristalino é de grande importância para se ter uma melhor 

compreensão dos mecanismos que provocam a perda de fluidez e a formação de 

aglomerado de alta regidez (caking) em alimentos em pó com alto teor de 

sólidos solúveis (Bhandari et al., 1997). 

 De acordo com Roos & Karel (1991) e Levine & Slade (1989), a 

temperatura de transição vítrea é usada como um indicador do stickiness em 

alimentos com altos teores de açúcares. Esta teoria afirma que a matriz amorfa, 

durante a desidratação pode existir como uma massa vítrea com viscosidade 

elevada ou como uma estrutura líquida gomosa.  
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2.6.1 Transição vítrea versus liofilização 

 No processo de liofilização, o alimento a ser desidratado é inicialmente 

congelado, para que a remoção posterior da água ocorra por sublimação. Este é 

um processo à baixa temperatura e tem sido considerado superior aos outros 

métodos de secagem, em termos da qualidade do produto (aroma e sabor), 

embora seja relativamente caro. Durante o processo, a temperatura deve ser 

mantida a níveis suficientemente baixos para evitar-se a fusão da fase congelada. 

Tal condição é obtida ao mesmo tempo em que se mantém um “alto vácuo” na 

câmara de secagem, normalmente a uma pressão de vapor inferior a que 

corresponde à da superfície do gelo à mesma temperatura. O processo de 

liofilização somente pode ser executado quando a pressão de vapor do gelo e a 

temperatura do sistema estiverem abaixo do ponto triplo (Figura 15). Com vistas 

a obter-se a máxima velocidade de liofilização, é fundamental que sejam 

favorecidas as condições de suprimento de calor de sublimação nas condições de 

alto vácuo consideradas (Cal-Vidal, 1982).  

 Enquanto ocorre a sublimação da umidade, o produto torna-se mais 

poroso em natureza e a estrutura sólida deve ser capaz de manter esta estrutura 

porosa. Se a temperatura do produto poroso sendo liofilizado está acima de Tg, a 

viscosidade do material sólido pode não ser suficiente para suportar a estrutura e 

colapsa, ou seja, ocorre a redução do volume (shrinkage). Para manter o volume 

original, a temperatura do produto não deve estar acima de Tg. Isso significa que 

a taxa de colapso aumenta quando a viscosidade da matriz sendo liofilizada 

diminui abaixo de 107 Pas, o que ocorre acima de Tg. Esta redução do volume 

estrutural leva a uma pobre retenção de aroma, pobres características de 

reidratação e uma secura desigual. Para vários líquidos alimentícios, durante a 

liofilização, a temperatura de colapso pode variar entre –5°C a –60°C 

dependendo de sua composição (Fennema, 2001). 
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FIGURA 15 Ponto tríplice da água e o processo de liofilização. 

 

 

 Alimentos que possuem teores de açúcares elevados, como sucos de 

frutas, irão ter valores de Tg baixos e, conseqüentemente, temperaturas de 

colapso baixas. Portanto é importante conhecer a temperatura de colapso para 

que o processo de secagem ocorra sem a perda da qualidade do produto. A 

temperatura de colapso de produtos ricos em açúcares pode ser aumentada pela 

adição de compostos moleculares de elevado peso molecular, em que o aumento 

da temperatura de colapso é diretamente relacionado ao aumento da temperatura 

de transição vítrea do material. 

 Apesar do sucesso obtido na liofilização de pós de sucos, alguns 

problemas podem ocorrer. Esses produtos se caracterizam por possuírem um 

teor de sólidos solúveis elevado com uma porção apreciável destes no estado 

amorfo, que os torna altamente higroscópicos e sujeitos às mudanças físicas 

indesejáveis. Entre estas alterações, tem-se uma forte tendência a formar 
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agregados de alta rigidez, fenômeno caking, que provoca uma perda acentuada 

da fluidez do pó e de sua solubilidade. A alta higro-sensibilidade de sucos 

liofilizados em pó é uma das principais limitações técnicas que reduzem o seu 

maior alcance industrial. A perda de fluidez em produtos derivados da 

desidratação de sucos de frutas deve-se, principalmente, à alta higroscopicidade 

dos açúcares no estado amorfo contido nestes. 

 Uma dificuldade encontrada na liofilização de sucos de frutas é a 

dificuldade de crescimento dos cristais de gelo em presença de concentração 

polarizada. Os cristais de gelo podem rejeitar os solutos dissolvidos e o material 

suspenso, freqüentemente, tende a incorporar-se à estrutura do cristal. Tal 

realidade exige que estas substâncias se difundam no meio, de modo a deixar a 

superfície do cristal de gelo livre para receber moléculas adicionais de água 

cristalizável. Quando tal processo de difusão se torna difícil, em razão da baixa 

temperatura do meio e elevadas viscosidades, tamanho molecular do soluto 

suspenso e o desenvolvimento de altas concentrações, tem-se a formação de uma 

concentração polarizada adjacente à superfície do cristal em formação, que 

poderá afetar em grau considerável o seu próprio crescimento. Assim, quando a 

concentração de sólidos solúveis de uma solução ultrapassa certos limites, esta 

se torna praticamente impossível de liofilizar. Assim, soluções de açúcares 

contendo teores de 66% a 70% não podem ser congeladas e, conseqüentemente, 

liofilizadas (Cal-Vidal, 1982). 

  Os carboidratos têm uma alta solubilidade em água e, facilmente, 

promovem colapso. As gorduras, quando presentes em grande quantidade, 

podem formar fases líquidas com a propriedade de vedar os poros ou canais de 

transferência do vapor de água durante a liofilização. Esses componentes tendem 

a facilitar a oxidação em alimentos liofilizados de origem animal, devido à 

grande superfície externa, de fácil acesso para o oxigênio.  
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 Quando um material congelado é colocado na câmara de liofilização, 

sob vácuo, o gelo localizado na superfície começa a sublimar, deixando uma 

frente de material seco e uma zona congelada nas regiões mais internas. O calor 

de sublimação é aplicado à zona congelada por condução através da camada 

seca. A superfície mais externa deve ser mantida a uma temperatura superior à 

da superfície da zona congelada para que haja transferência de calor. O vapor 

que resulta da sublimação deixa a superfície congelada, percorrendo os capilares 

formados na sublimação do gelo intersticial. A chamada temperatura de colapso, 

que pode ser uma faixa de temperatura de 2ºC a 3°C, corresponde à temperatura 

a partir da qual uma condição de fluidez pode ocorrer na camada amorfa 

concentrada permitindo o colapso da matriz liofilizada. Tem-se a obstrução dos 

capilares, uma significativa diminuição na velocidade de liofilização e a 

formação de “pufing” ou expansão física da matriz. O fenômeno, além de 

irreversível, é autopromovível pois, ao reduzir a permeabilidade ao vapor de 

água na matriz, esta eleva a sua temperatura, favorecendo as condições de 

colapso adicional (Roos & Karel, 1991). 

A temperatura durante a liofilização deve ser mantida suficientemente 

baixa para evitar colapso estrutural da matriz liofilizável. O colapso confere ao 

produto uma pobre retenção de aroma, dificuldade de reidratação e produz uma 

secagem desigual, como já citado. De acordo com resultados de estudos sobre o 

fenômeno do colapso em soluções de açúcar, Tsourouflis (1975) citado por 

Carvalho (1983), encontrou que o teor de umidade da amostra, concentração 

inicial da solução antes do congelamento, a velocidade do congelamento e a 

viscosidade da solução inicial afetam, de algum modo, a temperatura de colapso 

das soluções de carboidratos e de sucos de fruta. De acordo com seus resultados, 

foram encontrados as seguintes temperaturas de colapso: sacarose = -51,7°C, 

suco de laranja = -51,7°C e suco de maçã = -42,8°C.  
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 Agentes antiaglomerantes (anti-caking agents) atuam inibindo ou 

diminuindo a tendência à compactação por meio de vários mecanismos. 

 Jaya & Das (2003) avaliaram os efeitos da maltodextrina, do glicerol 

monoesterato e do tricalcio fosfato nas propriedades (higroscopicidade, grau de 

caking, dispersibilidade, fluidez, temperatura do ponto de colapso) de pós de 

mangas liofilizadas. Eles observaram que a higroscopicidade do produto 

aumentava com a diminuição dos teores de maltodextrina, tricálcio fosfato e 

glicerol monoesterato, sendo a maltodextrina de efeito mais pronunciado. O 

autores concluíram ainda que os mesmos ingredientes também diminuíram o 

grau de caking do pó de manga 

  Segundo Mathlouthi & Rogé (2003), em estudos de alguns fatores que 

afetam o caking em açúcar cristalino, a presença de finas partículas e a 

distribuição do tamanho do grão são particularmente importantes para o controle 

e a prevenção da compactação do açúcar. 

 Os agentes antiaglomerantes consistem de pós muito finos, adicionados 

em níveis de até 2%. Conforme legislação, têm-se, como exemplos: sacarose, 

sais de cálcio, silicatos, fosfato, gomas e amidos. 

 

2.7 Indução da cristalização de açúcares 

 O processo de cristalização é constituído de duas etapas: a nucleação e o 

desenvolvimento do cristal. Na primeira ocorre, uma condensação do material 

devido à colisão das partículas e, na segunda, verifica-se o aumento em tamanho 

do núcleo e a formação do cristal. A nucleação é a reunião de moléculas em uma 

partícula ordenada de tamanho suficiente para sobreviver e servir como suporte 

para o desenvolvimento do cristal. De acordo com Garside (1987), é a formação 

de uma fase a partir de outra, em condições nas quais existe uma barreira de 

energia livre. Para que ocorram a nucleação e o crescimento do cristal, é 

necessário ultrapassar a barreira de energia livre (energia de ativação). De 
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acordo com McCabe (1966), para ocorrerem a nucleação e o crescimento do 

cristal, este aglomerado deverá superar o chamado tamanho crítico, que 

representa uma barreira de energia que deve ser superada pelo núcleo para se 

tornar estável. 

 Segundo Hartel (1993), a velocidade de crescimento de cristais de 

sacarose depende de fatores como supersaturação, temperatura, viscosidade da 

solução, grau de agitação, pH, densidade de cristais e presença de aditivos e 

impurezas. Uma vez que a supersaturação excede o ponto ótimo para o 

crescimento de cristais, seja por uma concentração muito alta ou por uma 

redução da temperatura, a velocidade de crescimento do cristal diminui até zero, 

no ponto da transição vítrea, devido ao aumento da resistência à transferência de 

massa das moléculas de açúcar em solução. 

 A indução da cristalização de açúcares pode ser feita mediante o uso de 

solventes orgânicos ou aditivos químicos, conforme citam diversos trabalhos. 

Alguns solventes orgânicos, tais como os álcoois, pelo fato de apresentarem a 

capacidade de seqüestrantes, aceleram a cristalização de açúcares, uma vez que 

aumentam a supersaturação. De acordo com Hartel (1993), a adição de um 

segundo solvente em que o açúcar não seja solúvel, associada à diminuição de 

temperatura, favorece a obtenção da supersaturação, propiciando, assim, a 

formação de uma fase sólida a partir da solução-mãe do sistema.  

 Maron & Pruton (1970) citam que o etanol e o isopropanol são 

completamente miscíveis em água, uma vez que suas moléculas são ligadas 

pelos mesmos tipos de forças moleculares que as da água, competindo, assim, 

com as moléculas de açúcares pela interação com o solvente. Almeida & Cal-

Vidal (1997) induziu a cristalização de açúcares durante o congelamento em 

sistema-modelo de sacarose e frutose, adicionando etanol, isopropanol e suas 

misturas. Análises do grau de cristalinidade dos açúcares no material liofilizado 

mostraram que a ação do álcool, em condições controladas de temperatura, 



 56

induziu à formação de estruturas cristalinas e a uma conseqüente redução de 

higroscopicidade do material liofilizado. 

 A inclusão de pequenos cristais de açúcares “semeadura” em sistemas 

alimentares leva à formação de cristais, pois estes agem como núcleos. Segundo 

Jancic & Grootscholten (1984), existem vários tipos de nucleação, conforme 

ilustrado na Figura 16. A nucleação homogênea é aquela que ocorre em sistemas 

puros, nos quais os núcleos são exclusivamente formados pela fase sólida pura 

disposta em um padrão tridimensional. A nucleação heterogênea ocorre quando 

partículas sólidas atuam como sítios para a formação do cristal. A presença de 

partículas estranhas catalisa o processo de nucleação e dá origem à chamada 

nucleação heterogênea primária, na qual as moléculas do soluto se agregam, 

formando um arranjo cristalino sobre o nucleante. A nucleação heterogênea 

secundária ocorre apenas na presença de material já cristalizado. 

 

 

  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

FIGURA 16 Classificação do processo de nucleação (Jancic & Groostscholten, 

1984). 
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 Assim, Mead (1973), estudando a cristalização de sacarose, encontrou 

que, sob certas condições, a adição de porções cristalinas da mesma espécie de 

açúcar presente em solução é essencial para que se obtenha sacarose cristalina. 

 Flood et al. (1996) citam que a cristalização em solução aquosa da 

frutose é dificultada, devido a sua alta solubilidade na água. Durante o processo 

de cristalização da frutose, foram utilizados álcoois (etanol) para concentrar a 

solução e, com isso, diminuir a solubilidade e a viscosidade da solução, 

aumentando, dessa forma, o processo de cristalização. 

 

2.8 Retenção de voláteis 

A retenção de aromas durante a secagem e o armazenamento de 

materiais secos pode estar relacionada a mudanças estruturais, e especialmente 

ao colapso e a aderência durante a liofilização, spray drying e a cristalização 

durante o armazenamento de materiais secos. Na perda destes voláteis a 

temperatura crítica é a temperatura do colapso e do ponto de “sticky” que, de 

forma similar à temperatura de transição vítrea, diminui com o aumento do teor 

de umidade. Ambos, o colapso e a aderência dependem da temperatura, do teor 

de umidade e do tempo. As perdas de voláteis são elevadas acima de um teor de 

umidade crítico. O controle da temperatura e da plastificação da água podem ser 

empregado para controlar a liberação de voláteis. No estado vítreo, os voláteis 

estão encapsulados no vítreo amorfo. Acima da temperatura de transição vítrea, 

o colapso e, algumas vezes, a cristalização ocorrem liberando os voláteis 

encapsulados. Excedendo a temperatura de transição vítrea pelo aumento da 

temperatura ou do teor de umidade, aumenta-se o coeficiente de difusão que 

aumenta a perda de voláteis e, possivelmente, aumenta a taxa de reações, assim 

como a de escurecimento (Roos & Karel, 1991).  

Desse modo, se a temperatura de transição vítrea é conhecida, o teor de 

umidade ou as condições de armazenamento devem ser ajustados para garantir 
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que a temperatura de armazenamento esteja abaixo da temperatura de transição 

vítrea. O armazenamento abaixo da temperatura de transição vítrea também é 

necessário para evitar a oxidação do óleo aprisionado na matriz amorfa (Roos & 

Karel, 1991). 

 Krokida & Philippoulou (2006) avaliaram os efeitos da secagem 

convencional e da secagem por liofilização no “flavor” de maçãs. Os resultados 

mostraram que a secagem por lioifilização garantiu produtos com qualidade de 

“flavor” altamente superior aqueles secados por método convencional. 

 A retenção de aromas é influenciada por inúmeros fatores, incluindo a 

pressão de vapor de cada composto, volatilidade, temperatura de secagem e a 

característica sensorial do alimento (Saravacos e Mareelis, 2001) 

 Apesar da liofilização assegurar maior retenção de voláteis quando 

comparada com outras técnicas, ainda há perda destes, muitas vezes influenciada 

pela mudança estrutural. 

 Cal-Vidal (1974) ao avaliar os efeitos da sacarose (20, 30 e 40%) na 

qualidade de suco de abacaxi liofilizado, observou que as soluções exerceram 

efeito pronunciado na retenção de voláteis, sendo que a solução de 40% reteve 

121% a mais comparada com a de 20%. 

 

2.9 Propriedades funcionais de alimentos em pó 

 A atração da água pelos carboidratos é uma de suas básicas e úteis 

propriedades físicas. Esta hidrofilia deve-se à presença de numerosos grupos 

hidroxilas, os quais interagem com as moléculas da água, formando pontes de 

hidrogênio, levando à solvatação e ou solubilização dos açúcares e de muitos de 

seus polímeros. Outros tipos de forças intermoleculares estão envolvidao, como 

força de Van der Waals e interação dipolo-dipolo. A estrutura do carboidrato, 

assim como a sua concentração, afeta significativamente a velocidade de ligação 
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com a água. A retenção de água é dependente de interações açúcar-água e 

influencia certas propriedades físicas dos alimentos, como absorção, colapso, 

dispersibilidade, solubilidade e viscosidade (Fennema, 2001). 

 

2.9.1 Fluidez de pós 

 Os alimentos em pó incluem uma ampla faixa de pós que diferem em 

grande parte, com respeito à composição química e características físicas. Dentre 

os fatores que afetam a fluidez de um pó, podemos citar: propriedades de 

superfície, tamanho, distribuição do tamanho e geometria do sistema físico 

(Peleg, 1977). Por meio da física tem sido comprovado que as propriedades de 

fluxo de pós devem-se à presença de líquido entre as partículas, filmes ou pontes 

líquidas (Scoville & Peleg, 1981). A presença de líquido entre as partículas pode 

causar aglomeração espontânea das mesmas. Já a formação de um filme líquido 

com a superfície das partículas, notadamente em pós solúveis ou parcialmente 

solúveis, pode causar dificuldades de fluidez e de aparecimento do fenômeno de 

“caking” em casos extremos. Tal fenômeno ocorre pela formação de pontes 

líquidas, evidenciadas pela redução do volume (shrinkage) da matriz. Essas 

pontes líquidas, de acordo com Makower & Dye (1956), se transformam em 

pontes sólidas pela recristalização dos açúcares, com conseqüente liberação 

d’água.  

 

2.10 Microscopia  

 Por meio do conhecimento da estrutura de produtos alimentares, é 

possível obter conclusões sobre a natureza e as propriedades dos mesmos. Uma 

grande variedade de técnicas de microscopia ótica encontra-se disponível à 

elucidação da microestrutura de alimentos desidratados. Esta estrutura pode ser 

observada e avaliada por meio da microscopia ótica e eletrônica (Pereira, 2000). 
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 A microscopia ótica se limita ao exame da superfície dos pós e materiais 

similares, em consequência da pobre profundidade focal. Ela é usada na 

identificação e na descrição de propriedades óticas de materiais cristalinos, na 

determinação do tamanho e na morfologia de cristais de açúcares (White & 

Shelton, 1980). Luyet (1960), citado por Flink & Gejl-Hansen (1972), indica o 

uso da microscopia para o estudo da evolução da cristalização e liofilização de 

sistemas biológicos. 

 O fenômeno de recristalização de açúcares, influenciado pela 

temperatura ambiental e a atividade de água do alimento é de grande 

significância econômica em muitos produtos alimentícios. Sendo assim, este 

fenômeno vem sendo objeto de estudos microscópicos (Wursch et al., 1984).  

 O microscópio eletrônico de varredura ou SEM, do inglês scaning 

elestron microscope, tem como grande vantagem a capacidade de apresentar 

exames de alta resolução tridimensional da topologia da superfície do material 

analisado. Esta técnica é mais adequada para a avaliação da morfologia das 

partículas em pó, podendo oferecer importantes conclusões sobre a influência da 

composição, parâmetros de processamento e armazenamento. 

 O alto grau de amorfismo da sacarose foi observado por meio da 

microscopia eletrônica de varredura, por Oh (1974) em suco de abacaxi 

liofilizado. Entre os trabalhos nessa área, pode-se citar também o de Cal-Vidal 

(1982), que verificou o grau de amorfismo de açúcares contidos em suco de 

maracujá liofilizado. Saito (1985) registrou a estrutura cristalina da lactose 

obtida a partir do leite integral após a secagem por spray-drying em leite em pó 

desnatado. Maia (1988), observando amostras de sucos de frutas cítricas 

liofilizadas, constatou a presença de plaquetas arredondadas, características de 

sacarose amorfa. Borges (1988), por meio de análise em microscópio eletrônico 

de varredura, ou SEM, obteve aspectos sobre a superfície tridimensional de 

frutas desidratadas. Este autor verificou que, após a secagem do material, grande 
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proporção dos açúcares se encontrava no estado amorfo e observou, ainda, a 

intensificação do fenômeno de auto-aglomeração com a absorção d’água para a 

banana desidratada em pó. Almeida & Cal-Vidal (1997) verificou, por meio de 

microscopia ótica e eletrônica de varredura, a indução da formação de estruturas 

cristalinas em soluções modelo de sacarose e frutose, utilizando álcoois como o 

etanol, isopropanol e suas misturas, em condições controladas de temperatura.  

A sacarose cristalina caracteriza-se por uma estrutura tridimensional 

ordenada de moléculas na qual há periodicidade e simetria. Mudanças no seu 

estado físico durante a absorção d’água foram observadas por Gejh-Hansen & 

Flink (1976), em uma mistura de sacarose-xarope de milho liofilizado, 

utilizando microscopia ótica de luz polarizada. Estes autores observaram que a 

sacarose permaneceu amorfa durante três dias exposta em ambiente de 43% de 

umidade relativa. Após três dias, foram detectados pequenos cristais de sacarose 

dentro da fase amorfa. 
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3 MATERIAL E MÉTODOS 

 
 

3.1 Preparo das amostras e tratamentos pré-congelamento 

 Foram utilizados frutos do pequizeiro (Caryocar brasiliense Camb.) 

obtidos no município de Sete Lagoas, MG, provenientes de matrizes próximas, 

no intuito de diminuir a variabilidade genética. Os frutos foram lavados, 

sanificados e acondicionados em sacos plásticos opacos, para, em seguida, 

serem transportados e armazenados sob refrigeração no Laboratório de 

Microestrutura e Engenharia de Alimentos da Universidade Federal de Lavras.  

 Os frutos foram despolpados para a elaboração dos extratos contendo 

30% de polpa do fruto (mesocarpo interno) e volume final de, aproximadamente, 

40mL. Aos extratos contendo a polpa do fruto foram adicionados, açúcares 

(frutose ou sacarose) e ou álcoois (etanol ou isopropanol), em concentrações de 

5% e 10% (mL/100mL de extrato), tanto para os açúcares como para os álcoois. 

Para se completar as proporções dos extratos até volume de 40mL adicionou-se 

água destilada. Os extratos foram em seguida, homogeneizados e filtrados. 

 

3.2 Liofilização dos extratos 

3.2.1 Etapa de congelamento 

 Os extratos foram colocados em placas de Petri de vidro com capacidade 

de 30mL e submetidas a congelamento em ar estático em congelador 

(ultrafreezer Coldrag), à temperatura de – 60+2ºC. 

 

3.2.2 Liofilização 

 Os extratos congelados foram conduzidos a um liofilizador piloto 

(Liobras-L101), que consiste de uma câmara de vácuo, condensador, unidade de 

refrigeração e bomba de vácuo (Figura 17). O tempo médio para a liofilização 
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das amostras foi de 72 horas. Em seguida, os produtos provenientes da 

liofilização foram homogeneizados. 

 

 

 
 

FIGURA 17 Liofilizador piloto Liobras L101 que consiste de uma câmara de 

vácuo, condensador, unidade de refrigeração e bomba de vácuo.  

 

3.3 Análise do teor de carotenóides totais 

 Nos pós obtidos a partir do mesocarpo interno do pequi foram realizadas 

as análises de carotenóides totais.  

 O processo de extração baseou-se no procedimento descrito pela AOAC 

(1984), com algumas modificações. Cerca de cinco gramas de cada amostra 

foram pesados e adicionados de 30mL de álcool isopropílico e 10mL de hexano 

para, em seguida, serem homogeneizados em microtriturador. A solução 

homogeneizada foi transferida para um funil de separação, em que foram 

adicionados 80mL de água. Cada fração foi lavada com água por 3 vezes, num 
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intervalo de 30 minutos. O material foi filtrado com auxílio de algodão contendo 

sulfato de sódio (para a retenção do excesso de água). Ao balão volumétrico 

contendo o filtrado foram adicionados 5mL de acetona e hexano, até completar o 

volume de 50mL. A leitura foi feita num espectrofotômetro a 450nm. 

 A concentração de carotenóides (mg/100mL amostra) foi calculada 

usando a seguinte equação: 

 

)..250(
)100.(%)(

WL
AmgC =                                         (11) 

 

em que: 

C = concentração de carotenóides em mg/100mL da amostra original 

A = absorbância 

L = comprimento da célula em cm 

W = quantidade da amostra original (mL), no volume final da diluição (mL) 

 

3.4 Análise de cor 

 A determinação dos parâmetros para análise de cor dos pós liofilizados 

foi feita usando um colorímetro (Minolta-modelo CR400) (Sistema Lab Hunter e 

iluminate “c” com uma distribuição espectral próxima à luz média do dia). O 

iluminante C possui temperatura de cor equivalente a 6.774 K. 

 O sistema Lab Hunter é um sistema de coordenadas retangulares que 

define a cor em termos do valor L, a e b, em que a coordenada L representa 

quão claro ou escuro é o fruto, com valores entre 0 (totalmente preto) e 100 

(totalmente branco). A coordenada a pode assumir valores entre –80 a +100, 

cujos extremos correspondem, respectivamente, ao verde e ao vermelho. A 

coordenada b pode variar de –50 a +70, com intensidade do azul ao amarelo. 
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 Os testes de cor foram realizados para o parâmetro L (claridade) e b, por 

serem os de maior interesse para a cor do pequi, que varia do amarelo ao 

alaranjado. 

 

3.5 Determinação do comportamento higroscópico 

3.5.1 Ambientes de umidades relativas controladas 

Ambientes de umidades relativas controladas, necessários para a 

determinação do comportamento higroscópico dos pós liofilizados foram criados 

no interior de dessecadores, utilizando-se soluções salinas saturadas e vácuo 

parcial. Os valores das umidades relativas obtidas com a solução salina 

correspondente estão mostradas na Tabela 3. A aferição das umidades relativas 

foi realizada com auxílio de um higrômetro de ponto de orvalho (Aqualab- 

Decagon-modelo 3TE)  e termo-higrômetro digital. 

 

TABELA 3 Umidades relativas (%) obtidas por soluções saturadas de sais para 

a temperatura de 25ºC. 

Sais UR (%) a temperatura de 25ºC 

Cloreto de lítio LiCl 11,15 

Acetato de potássio CH3COOK 22,60 

Cloreto de magnésio MgCl26H2O 32,5 

Nitrato de magnésio Mg(NO3)2.6 H2O 53,0 

Cloreto de sódio NaCl 75,32 

Cloreto de potássio KCl 84,32 

Cloreto de bário BaCl2 90,26 

Fonte: Dhingra & Sinclair (1995) 
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3.5.2 Determinação das características de sorção dos sistemas 

 Após a liofilização, as amostras foram pesadas e distribuídas 

uniformemente em placas de Petri e levadas aos dessecadores contendo as 

soluções salinas saturadas.  

 A obtenção de dados para as análises da cinética de adsorção de água e 

das isotermas de sorção dos pós liofilizados foi feita por meio da variação da 

atividade de água em função do tempo (daw/dt), à temperatura de 25+1ºC, para 

cada ambiente de umidade relativa controlada. 

 A determinação da aw foi feita em um higrômetro de ponto de orvalho 

(Aqualab-Decagon-modelo 3TE), em intervalos de tempo de 24 horas, nos dois 

primeiros dias e de 48 horas nos demais, até atingir aw de equilíbrio. 

 

3.5.2.1 Determinação da cinética de sorção de água  

 A cinética de adsorção de água dos pós liofilizados obtidos da polpa de 

pequi para diferentes tratamentos foi obtida graficando as medições da aw em 

função do tempo e as curvas resultantes ajustadas aplicando os seguintes 

modelos: 

 

logística: 

(kt)  -e.1 b
aaw

+
=                                                     (12) 

 

 

monomolecular:  

)(.1 Kteb
aaw −−

=                                                     (13) 
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em que: 

aw = atividade de água; 

t = tempo de exposição (dias) 

a, b, K = parâmetros de ajuste 

 

 Os critérios usados para a escolha do melhor ajuste foram determinados 

conforme as estimativas dos parâmetros, bem como os valores do erro padrão 

residual e do coeficiente de determinação (R²).  

 As umidades de equilíbrio dos pós de pequi liofilizados foram 

determinadas por meio dos pontos de máximos encontrados nas curvas, quando 

o valor da tangente é igual a zero.   

 

3.5.2.2 Determinação das isotermas de sorção de água  

 As isotermas foram obtidas em um gráfico, relacionando-se os valores 

das umidades de equilíbrio das amostras em função da aw dos ambientes de 

umidade em que foram expostas. 

 Os dados experimentais foram submetidos aos modelos matemáticos de 

BET linearizado, GAB, Halsey e Oswin. O ajuste dos modelos de sorção foi 

feito utilizando-se o programa computacional Statistica versão 5.0, com um 

critério de convergência de 0,0001, por meio de regressão não linear, 

considerando-se a temperatura e a umidade relativa como variáveis 

independentes, para os modelos descritos na Tabela 4. 

 Os critérios usados para a escolha do melhor ajuste, dos modelos aos 

dados experimentais, foram determinados conforme as estimativas dos 

parâmetros, bem como os valores do erro padrão residual (P) e do coeficiente de 

determinação (R²). 
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TABELA 4 Modelos utilizados e seus parâmetros. 

 

em que: 

aw=atividade de água relativa aos ambientes, decimal; 

y= umidade de equilíbrio expressa em base úmida, decimal; 

Xm - conteúdo de umidade na monocamada molecular, decimal; 

CBET - constante de BET que está relacionada ao calor de sorção da camada 

molecular 

CGAB e KGAB – constantes de adsorção de GAB relacionadas com as interações 

energéticas entre moléculas da monocamada e as subseqüentes, em um dado 

sítio de sorção. 

A e B - parâmetros de ajuste 

  

3.6 Análises microestruturais 

3.6.1 Microscopia fotônica 

 A análise por microscopia fotônica dos pós de pequi liofilizados, após 

diferentes tratamentos, foi feita visualizando-se as amostras em um microscópio 

(MEIJI- MX4200L) acoplado a um sistema de vídeocaptura. As imagens foram 

obtidas em triplicata. 

Modelo Equação 
GAB 

)1)(1( awKCawKawK
awKCX

y
GABGABGABGAB

GABGABm

+−−
=  

BET linearizado 

)]1(1)[1( −+−
=
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BETm

Cawaw
awCX

y  

Halsey 
⎟
⎠
⎞

⎜
⎝
⎛= BY

Aaw exp  
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⎛

−
=

1
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3.6.2 Microscopia eletrônica de varredura 

 Para a análise por microscopia eletrônica de varredura, os pós 

liofilizados foram colados com fita de carbono de dupla face sobre um suporte 

de alumínio (stubs), recobertos com ouro em um evaporador (Bal-tec - SCDa50) 

e visualizados em um microscópio eletrônico de varredura (Mevleo-Evo40xvp) 

a uma tensão de aceleração de 20kV. 

 

3.7 Determinação das características texturométricas  

 As características texturométricas dos pós de pequi liofilizados foram 

quantificadas por meio de um teste de compressão axial aplicado sobre as 

amostras colocadas em um suporte cilíndrico de vidro, usando uma máquina de 

teste universal (Stable Microsystens-TA-XT2i). 

 Medidas da adesividade do material foram obtidas com uma sonda 

cilíndrica de 3mm de diâmetro, velocidade de teste de 1,0mm/s. 

  

3.8 Delineamento experimental e análise estatística 

Os tratamentos que constituem o planejamento experimental estão 

mostrados na Tabela 5. O experimento foi conduzido em fatorial 33. 

 

3.8.1 Primeiro grupo: Superfícies de Resposta 

 O efeito dos tratamentos sobre o teor de carotenóides, cor e textura 

(adesividade) dos pós de pequi liofilizados, em função das concentrações de 

açúcares e de álcool, foi avaliado por meio da análise de regressão e do método 

de superfície de resposta, para os quais foi utilizado o software Statistica versão 

7.0 (Statsoft
®
). 
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TABELA 5 Tratamentos dos pós de pequi liofilizados e seus respectivos álcoois 

e suas concentrações. 

Tratamentos Álcool 

Etanol 5% 
Etanol 10% 

Isopropanol 5% 
Isopropanol 10% 

Sacarose 5% 

Álcool 0% 
Etanol 5% 

Etanol 10% 
Isopropanol 5% 

Isopropanol 10% 
Sacarose 10% 

Álcool 0% 
Etanol 5% 

Etanol 10% 
Isopropanol 5% 

Isopropanol 10% 
Frutose 5% 

Álcool 0% 
Etanol 5% 

Etanol 10% 
Isopropanol 5% 

Isopropanol 10% 
Frutose 10% 

Álcool 0% 
Etanol 5% 

Etanol 10% 
Isopropanol 5% 

Isopropanol 10% 
Açúcar 0% 

Álcool 0% 
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3.8.2 Segundo grupo: regressão não linear 

 A regressão não linear foi adotada para ajustar os dados das análises do 

comportamento higroscópico dos pós obtidos da polpa de pequi liofilizada. 

 Para analisar a variável aw (atividade de água) em função do tempo  

necessário para as amostras entrarem em equilíbrio com o ambiente circundante 

(cinética de adsorção) ajustou-se um modelo de regressão não linear logística 

(equação 12) para praticamente todos os tratamentos, exceto o tratamento 

constituído de sacarose 5% adicionado de isopropanol 5%, em que o modelo 

usado para o ajuste foi o monomolecular (equação 13). 

Já para o caso da variável umidade de equilíbrio de acordo com aw 

atividade de água (isoterma de sorção) os dados experimentais foram ajustados 

por meio de análise de regressão não linear pelo método Quasi-Newton e critério 

de convergência de 0,0001, aos modelos matemáticos de GAB, BET linearizado, 

Halsey e Oswin, descritos na Tabela 4. 

Os critérios utilizados para avaliar o ajuste de cada equação aos dados 

experimentais foram: 

 significância das estimativas dos parâmetros (nível de probabilidade         

de 5%); 

 coeficientes de determinação (R²) entre as respostas observadas e os 

valores previstos pelo modelo ajustado; 

  o módulo do desvio médio relativo (P), definido como a média da 

porcentagem de diferença relativa entre valores experimentais e preditos 

(Lomauro et al., 1985). Segundo Wang & Brennan (1991), o parâmetro 

P é usado na literatura para avaliar o melhor ajuste de diferentes 

expressões matemáticas aplicadas em dados experimentais. E, 

geralmente, considera-se que valores de P abaixo de 10% indicam um 

ajuste razoável para o propósito prático. O valor de P foi obtido pela 

seguinte expressão (14): 



 72

( )
1

100 n i pi
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M M
P

n M=

−
= ∑              (14) 

 

em que: 

Mi = valores obtidos experimentalmente, g 

Mpi = valores preditos pelo modelo, g 

n = número de dados experimentais 

As análises estatísticas foram realizadas utilizando-se os softwares 

estatísticos R® v2.4.1 (R, 2006) e o Statistica versão 7.0 (Stasoft
®
). 
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4 RESULTADOS E DISCUSSÃO 

 
 
4.1 Análise do teor de carotenóide  

 Na Figura 18 são mostradas superfícies de resposta obtidas após ajuste 

por regressão dos resultados do teor de carotenóides totais dos pós obtidos da 

polpa de pequi liofilizada para os tratamentos com sacarose, em função da 

concentração de etanol (Figura 18A) e de isopropanol (Figura 18B). 

 

 
 

FIGURA 18 Superfícies de resposta para os teores de carotenóides dos pós 
obtidos da polpa de pequi liofilizada em função da 
concentração de sacarose e da concentração de A) etanol e B) 
isopropanol. 
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 Na Figura 19 são mostradas superfícies de resposta, obtidas pelo mesmo 

procedimento, do teor de carotenóides dos pós obtidos da polpa de pequi 

liofilizada em função da concentração de frutose e da concentração de etanol 

(Figura 20A) e de isopropanol (Figura 20B). 

 

 

 
 

FIGURA 19 Superfícies de resposta para os teores de carotenóides dos pós 
obtidos da polpa de pequi liofilizada em função da 
concentração de frutose e da concentração de A) etanol e B) 
isopropanol. 
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 Os fatores considerados no planejamento experimental influenciaram 

significativamente o teor de carotenóides dos pós obtidos da polpa de pequi 

liofilizada (Tabela 1B em anexo). 

 Observa-se que os maiores valores de teor de carotenóides foram 

encontrados entre os tratamentos constituídos apenas de álcoois, sem adição de 

açúcar, principalmente para o tratamento com isopropanol. Nesses tratamentos 

verifica-se que a concentração do álcool interferiu na preservação dos 

carotenóides, resultados que variam proporcionalmente com a concentração do 

solvente. Os resultados indicaram que o álcool pode estar atuando como 

solvente, auxiliando na extração dos carotenóides. Por isso, quanto maior a 

concentração do álcool, maior será a sua interação com o carotenóide. Além 

disso, os álcoois influenciam a estabilidade do pó obtido pelo processo de 

liofilização, evitando perdas provenientes do colapso estrutural. Assim, os 

resultados demonstram o efeito protetor dos álcoois na elaboração dos extratos 

da polpa de pequi, antes do processo de liofilização.   

 Um comportamento diferente é observado nos tratamentos contendo 

açúcares (Figuras 18 e 19). O aumento das concentrações do açúcar nos pós de 

pequi liofilizado reduz os teores de carotenóides totais.  Uma possível 

justificativa seria a de que o açúcar, além de estar contribuindo para a formação 

de estruturas amorfas no processo de liofilização, o que gera instabilidade no 

produto e o torna mais vulnerável a reações degradativas, poderia estar 

interagindo ou competindo quimicamente com demais componentes do sistema 

influenciando o processo de extração de carotenóides e interferindo nas leituras 

do espectrofotômetro. 

 Em estudo realizado por Shimizu et al. (2002) foi observado que caquis 

da variedade “Rama Forte”, tratados com álcool, alcançaram médias de 

coloração bem próximas ao máximo, que descrevem frutos totalmente 
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avermelhados, devido à predominância de carotenóides. Este resultado confirma 

a interação do álcool com estes compostos. 

 Durante os processos de desidratação ocorre a perda de carotenóides 

totais e vitamina A, em alimentos ricos nesses compostos. Mesmo sendo a 

liofilização sendo um método de desidratação que visa à integridade funcional e 

sensorial do alimento, as perdas de carotenóides são fatores preocupantes neste 

processo. Qualquer que seja o método de processamento escolhido, a degradação 

de carotenóides aumenta conforme o tempo, a temperatura, o tamanho e a 

desintegração das partículas do alimento. Durante as várias etapas do processo 

de liofilização, a estrutura celular e os complexos dos alimentos podem ser 

quebrados, expondo os carotenóides a fatores adversos, levando-os à sua 

destruição. Devido ao aumento da superfície de contato e à diminuição da 

quantidade de água, o alimento fica mais exposto à ação de agentes externos, 

como o oxigênio. Isso ocorre, principalmente, se não houver uma estabilidade 

estrutural dos produtos obtidos. Reduzindo-se o tempo de processamento e a 

temperatura, e o tempo entre o descascamento, o corte ou a desintegração e o 

processamento, a retenção melhora significativamente. Dessa forma, 

processamento com baixa temperatura e menor tempo é uma boa alternativa 

(Rodriguez-Amaya, 2002).   

   

4.2 Cor 

 Na Figura 20 são apresentados os resultados de superfícies de resposta 

obtidos pelo ajuste dos dados experimentais para o valor L (claridade) das 

amostras dos pós obtidos da polpa de pequi liofilizada, em função da 

concentração de sacarose e das concentrações de etanol (Figura 20A) e 

isopropanol (Figura 20B). 
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FIGURA 20 Superfícies de resposta para o parâmetro L da análise de cor 
dos pós obtidos da polpa de pequi liofilizada em função da 
concentração de sacarose e da concentração de A) etanol e B) 
isopropanol. 

 

 Os fatores foram significativos sobre os valores do parâmetro L (Tabela 

2B em anexo). 

 O valor L indica a claridade do produto, ou seja, quanto maior esse 

valor, mais claros serão os pós de pequi liofilizados.  

 Para as variáveis sacarose e etanol, observa-se que os maiores valores de 

L estão nos tratamentos com as maiores concentrações do açúcar. Esses 
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resultados expressam a influência, principalmente do açúcar, na degradação dos 

pigmentos, uma vez que os valores maiores para o parâmetro L indicam que o 

produto está mais claro em relação aos demais tratamentos.  

 Na Figura 21 são apresentadas as superfícies de resposta para o 

parâmetro L dos pós obtidos da polpa de pequi liofilizada, em função da 

concentração de frutose e das concentrações de etanol (Figura 21A) e 

isopropanol (Figura 22B). 

 

 

 
 

FIGURA 21 Superfícies de resposta para o parâmetro L da análise de cor dos 
pós obtidos da polpa de pequi liofilizada em função da 
concentração de frutose e da concentração de A) etanol e B) 
isopropanol. 
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 Para sistemas constituídos de sacarose e etanol, os melhores resultados 

são conseguidos com concentrações em torno de 5% de sacarose e 5% de etanol, 

verificados pelos menores valores do parâmetro L, que significa uma coloração 

mais escura, que pode ser atribuída à predominância de pigmentos. 

 Ao avaliar as variáveis isopropanol e sacarose, para o parâmetro L, 

observou-se uma tendência de os tratamentos constituídos apenas com sacarose 

apresentarem maiores resultados, sugerindo uma coloração mais esbranquiçada 

ao pequi. Isso, provavelmente, ocorre em resposta à perda de carotenóides, 

principalmente β-carotenos, os quais são pigmentos predominantes deste fruto, 

segundo Vilas Boas (2004). 

 Nos tratamentos com frutose, os valores maiores para o parâmetro L 

foram encontrados entre os tratamentos com maiores concentrações do etanol. Já 

na análise das variáveis frutose e isopropanol, observaram-se maiores resultados 

para os tratamentos contendo maiores concentrações do açúcar. 

 Na Figura 22 são apresentadas as superfícies de resposta pelo ajuste dos 

dados experimentais para o parâmetro b (intensidade da cor amarela) dos pós 

obtidos da polpa de pequi liofilizada, em função da concentração de sacarose e 

das concentrações de etanol (Figura 22 A) e isopropanol (Figura 22B). 

 Os fatores foram significativos sobre os valores do parâmetro b de 

intensidade da cor amarela dos pós obtidos da polpa de pequi liofilizada (Tabela 

3B em anexo). 

 Observou-se uma interação diferenciada, conforme o tipo de álcool e 

açúcar, entre os tratamentos analisados, segundo parâmetros de cor para 

coordenada b. 

 Para as variáveis etanol e sacarose, os menores valores encontrados para 

o parâmetro b estão entre a combinação do álcool e açúcar, em concentrações 

intermediárias de ambos. Quando o álcool é o isopropanol ocorre o inverso, 

indicando que, na combinação de etanol e sacarose, em concentrações 
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intermediárias, ocorre maior degradação do pigmento de cor amarela quando 

comparada com a combinação sacarose e isopropanol. 

  

 

 
 

FIGURA 22 Superfícies de resposta para o parâmetro b da análise de cor dos 
pós obtidos da polpa de pequi liofilizada em função da 
concentração de sacarose e da concentração de A) etanol e B) 
isopropanol. 
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FIGURA 23 Superfícies de resposta para o parâmetro b da análise de cor dos 
pós obtidos da polpa de pequi liofilizada em função da 
concentração de frutose e da concentração de A) etanol e B) 
isopropanol. 

   

 

 O mesmo comportamento se repetiu nos tratamentos com frutose, 

porém, neste caso, é o açúcar que age de maneira contrária à sacarose, conforme 

o álcool. A frutose combinada com o etanol, ambos em concentrações 

intermediárias, apresenta os maiores resultados para o parâmetro b e, quando o 

álcool foi o isopropanol, ocorreu o oposto. Os resultados indicam que as 
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menores predominâncias da cor amarela estão nos tratamentos com frutose 

adicionados de isopropanol, nas concentrações em torno de 5% para os dois 

componentes e nos tratamentos com sacarose e etanol, também em 

concentrações intermediárias. 

 Contudo, para o parâmetro b, observa-se, em todos os casos, que, na 

maior concentração do açúcar e na combinação do açúcar e álcool, ambos em 

altas concentrações, houve maior intensidade da cor amarela. 

O aumento do amarelo (b), segundo Mckeown (1963), pode ocorrer 

também devido à formação de compostos de degradação da cor amarela, o que 

pode alterar o resultado e gerar leituras que não apresentam uma relação direta 

com a análise do teor de carotenóides totais. 

 Esses resultados, apesar da alta variabilidade, podem ser justificados 

pela diferença na interação dos açúcares e álcoois nos pós obtidos da polpa de 

pequi liofilizada.  

 Os álcoois (etanol e isopropanol) e os açúcares (frutose e sacarose) 

propositalmente foram selecionados, devido às diferenças em suas estruturas 

químicas. As diferenças estão no número de radicais livres expostos na estéreo 

química e se a estrutura é de cadeia linear ou ramificada.  Um estudo mais 

detalhado dos modelos de interação química entre os sistemas seria necessário 

para elucidar os mecanismos que proporcionam estes comportamentos adversos. 

 Vale ressaltar, ainda, que verificam-se variações nas amostras de um 

mesmo alimento, dadas as diferenças entre variedades, a maturidade da amostra, 

efeitos de solo ou clima, a porção da planta utilizada, o tratamento depois de 

colheita e o armazenamento. Essa pode ser, também, a causa da alta diferença 

entre as amostras, encontradas neste trabalho. 
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4.3 Umidade inicial dos pós obtidos da polpa de pequi liofilizada 

 Na Figura 24 são apresentados os valores das atividades de água iniciais 

dos pós de pequis obtidos logo após o processo de liofilização. 

  

  

 

FIGURA 24 Atividade de água dos pós de pequi obtidos logo após o processo 
de liofilização, para os tratamentos com açúcares adicionados de 
etanol e isopropanol A) sacarose 5%, B) sacarose 10%, C) frutose 
5%, D) frutose 10% e E) açúcar 0%. 
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 Pela Figura 24 observa-se que o efeito da adição de etanol e de 

isopropanol sobre a atividade de água inicial dos pós liofilizados é complexo e 

se alterna quando estes são adicionados a tratamentos constituídos de sacarose 

ou frutose. 

 Verifica-se que a adição do etanol no tratamento constituído de sacarose 

promoveu aumento no teor de umidade dos pós de pequi liofilizados, 

comparados aos adicionados de isopropanol. Uma possível justificativa seria que 

o etanol, em combinação com a sacarose, poderia estar reduzindo a taxa de 

sublimação do gelo durante o processo de liofilização, devido a sua maior 

interação com a água por meio das fortes ligações de hidrogênio. 

 Entretanto, observa-se comportamento oposto para os tratamentos com 

frutose. Os valores das atividades de água iniciais para os pós obtidos da polpa 

de pequi liofilizada tratados com frutose e adicionados de isopropanol foram os 

que apresentaram os maiores índices. Neste tratamento, é provável que os 

açúcares apresentem alto grau de amorfismo, o que, durante o processo de 

liofilização, pode acarretar em reestruturação e colapso das amostras, 

dificultando a retirada da água.  

 Nos tratamentos sem adição de açúcar, observam-se maiores valores de 

atividade de água naquele em que não havia adição de álcool, provavelmente 

devido à ocorrência de uma maior taxa de sublimação do gelo nos sistemas sem 

adição de álcoois durante o processo de liofilização (Maia, 1988). 

 

4.4 Cinética de sorção de água dos pós obtidos da polpa de pequi liofiliza

 Na Figura 25 observa-se o gráfico com a curva de ajuste dos resultados 

experimentais da atividade de água, em função do tempo dos pós obtidos da 

polpa de pequi liofilizada, para os tratamentos com sacarose 5% adicionados de 
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etanol 5%; etanol 10%, isopropanol 5% e isopropanol 10%, no ambiente de 

umidade relativa (UR) de 53%.  
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FIGURA 25 Curvas do comportamento higroscópico dos pós obtidos da polpa 
de pequi liofilizada, com ajuste realizado pelo modelo da 
logística para os tratamentos com sacarose 5% adicionados de 
etanol 5%, etanol 10%, isopropanol 5%, isopropanol 10%, 
expostos ao ambiente de umidade relativa de 53%, à temperatura 
25ºC. 

 

 A influência das diferentes umidades relativas sobre o comportamento 

da atividade de água dos pós de pequi liofilizados, à temperatura de 25ºC em 

função do tempo para os demais tratamentos, está mostrada nas Figuras de 1 a 5 

do Anexo A. 

 Nas Tabelas 5 a 8, do anexo B, podem-se observar os parâmetros que 

permitem a análise da qualidade dos ajustes para os modelos de logísticas e 

monomolecular propostos para todos os tratamentos testados. 

  Estes modelos descrevem melhor as curvas da cinética de sorção dos 

pós de pequi liofilizados para a atividade de água de 0,53 a 0,90, com valores de 

coeficiente de determinação (R2) de 91,34% a 99,87% e erro padrão de 0,008 a 

0,1.  
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 Porém, a um nível de umidade relativa inferior a 53%, não se encontrou 

um modelo, na literatura, que apresentasse um ajuste satisfatório, o que implica 

na necessidade de propor um modelo que descreva bem o comportamento 

higroscópico dos pós liofilizados em baixas umidades relativas.   

 Os comportamentos das cinéticas de sorção de água dos pós obtidos da 

polpa de pequi liofilizada e expostos a diferentes ambientes de umidades 

relativas controlados estão representados nas Figuras 26 e 27, para tratamentos 

com sacarose em concentrações de 5% e 10%, respectivamente, adicionados ou 

não de álcoois. Nas Figuras 28 e 29, constam os resultados para tratamentos com 

frutose em concentrações de 5% e 10%, respectivamente, adicionados ou não de 

álcoois e, na Figura 30, para tratamentos com ausência de açúcares adicionados 

ou não de álcoois. 

 Esses comportamentos são representados pela variação da atividade de 

água em relação ao tempo (daw/dt), obtidas pela tangente no ponto i (número de 

leituras da atividade de água, variando de 0 a 7), de acordo com a equação: 
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 Em relação ao primeiro dia de exposição em ambientes de umidade 

relativa controlada, observa-se que tratamentos com sacarose em concentrações 

de 5% e 10% adicionados de etanol em concentração de 5% apresentaram a 

menor variação da atividade de água, em função do tempo dos pós de pequi 

liofilizados. Tratamentos com sacarose em concentrações de 5% e 10% 

adicionados de etanol 10% também apresentaram pequena variação da atividade 

de água após o primeiro dia de armazenamento. 
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FIGURA 26 Variação da atividade de água, em função do tempo para os tratamentos 

com sacarose 5% adicionados de álcoois, a 25ºC, em ambientes de 
atividades de água: A) 0,90; B) 0,84; C) 0,75; D) 0,53; E) 0,33; F) 0,22 
e G) 0,11. (...continua...) 

 
 
 



 88

 
FIGURA 26 Cont. 
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FIGURA 26 Cont. 

 

 
 

 
 
 

 
 



 90

 

 
 
 

 
 
 
 
 
 

 
 
 

 
FIGURA 27 Variação da atividade de água, em função do tempo, para os 

tratamentos com sacarose 10%, adicionados de álcoois, a 25ºC, em 
ambientes de atividades de água: A) 0,90; B) 0,84; C) 0,75; D) 0,53; 
E) 0,33; F) 0,22 e G) 0,11. (...continua...) 
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FIGURA 27 Cont. 
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FIGURA 27 Cont. 
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FIGURA 28 Variação da atividade de água, em função do tempo, para os 
tratamentos com frutose 5% adicionados de álcoois, a 25ºC, em 
ambientes de atividades de água: A) 0,90; B) 0,84; C) 0,75; D) 0,53; E) 
0,33; F) 0,22 e G) 0,11 (...continua...). 
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FIGURA 28. Cont. 
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FIGURA 28. Cont. 
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FIGURA 29 Variação da atividade de água, em função do tempo, para os tratamentos 

com frutose 10%, adicionados de álcoois, a 25ºC, em ambientes de 
atividades de água: A) 0,90; B) 0,84; C) 0,75; D) 0,53; E) 0,33; F) 0,22 
e G) 0,11 (...continua...) 
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FIGURA 29. Cont. 
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FIGURA 29. Cont. 
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FIGURA 30 Variação da atividade de água, em função do tempo, para os 
tratamentos com açúcar 0% adicionados de álcoois, a 25ºC, em 
ambientes de atividades de água: A) 0,90; B) 0,84; C) 0,75; D) 0,53; 
E) 0,33; F) 0,22 e G) 0,11 (...continua...). 
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FIGURA 30. Cont. 
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FIGURA 30. Cont. 
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 Pós da polpa de pequi liofilizada obtidos a partir de tratamentos com 

frutose em concentrações de 5% e 10% apresentaram pequena variação da 

atividade de água, principalmente quando adicionados de isopropanol, na 

concentração de 10%. 

 A tendência dos resultados obtidos em diferentes umidades relativas 

indica que sistemas constituídos de sacarose e etanol, e frutose e isopropanol 

proporcionam pós de pequis liofilizados mais estáveis, quanto à sorção de água, 

durante o armazenamento. 

 A interação entre as moléculas é a mais provável justificativa para os 

fenômenos observados. Quanto maior for à área de contato entre as moléculas, 

maior é a sua interação. Sendo assim, a molécula de sacarose pode fazer mais 

interações em relação à molécula de frutose que apresenta cadeia mais curta. 

Além disso, o etanol é um álcool que apresenta estrutura química linear e o 

isopropanol ramificada, o que facilita também a ocorrência de interações entre as 

moléculas do etanol. 

 Pode-se observar também que nas curvas dos gráficos das Figuras 26 a 

29, especialmente a baixas umidades relativas, existem regiões nas quais ocorre 

uma queda na atividade de água pelo material liofilizado. Este estágio 

corresponde ao fenômeno de dessorção causado pelo rearranjo estrutural dos 

açúcares amorfos ou parcialmente cristalinos existentes nos pós (Roos & Karel, 

1991). 

 O fenômeno de dessorção ocorre quando a umidade relativa do ambiente 

é inferior à umidade da amostra (Figura 26E, F e G; Figuras 27F e G; Figuras 

28F e G; Figura 29F e G e Figura 30F e G).  

 Conforme o grau de cristalinidade dos açúcares, os alimentos terão 

maior ou menor afinidade com a água. Sólidos amorfos absorvem 

consideravelmente mais água que sólidos cristalinos a baixas atividades de água 

e somente em altas atividades de água é que ambos absorvem quantidades 
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similares (Sloan &Labuza, 1975). Além disso, a frutose é mais higroscópica do 

que a sacarose, nas mesmas condições de umidade relativa e temperatura (Audu 

et al., 1978). 

 Os álcoois também interferem no comportamento higroscópico dos pós 

obtidos da polpa de pequi liofilizada, de maneiras diferentes, conforme o açúcar 

utilizado no tratamento.  

 A água é um excelente solvente polar para compostos orgânicos polares 

de baixo peso molecular, como metanol, etanol e isopropanol, dentre outros. 

Possuindo um dipolo bastante acentuado, atrai, por eletrostática, o dipolo da 

outra molécula, de forma a potencializar a solubilização. Porém, essas moléculas 

orgânicas possuem uma parte polar, solúvel em água e uma parte apolar, 

insolúvel em água. Na medida em que se aumenta o número de carbonos no 

grupo dos álcoois, a solubilidade, em meio aquoso vai diminuindo. O 

isopropanol possui cadeia maior de carbonos do que o etanol, além de 

ramificações, o que o torna menos solúvel em meio aquoso, comparado ao 

etanol. 

 À temperatura de 25ºC, a atividade de água de equilíbrio alcançada nas 

amostras é maior em mais altas atividades de água do ambiente em detrimento 

do maior diferencial de pressão de vapor de água do ambiente e do alimento.  

 Quanto menor a umidade relativa do ambiente circundante, maior a 

variação no comportamento cinético da curva de sorção, tendendo, rapidamente, 

ao equilíbrio higroscópico. Esse fato foi comprovado também em trabalho de 

Fadini et al. (2006).  

 

4.5 Isotermas de sorção de água dos pós obtidos da polpa de pequi 

liofilizada 

 A Figura 31 apresenta as isotermas de sorção para os pós de pequi 

liofilizados obtidos com pré-tratamentos de sacarose e frutose, nas 
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concentrações de 5%, 10% e 0%, adicionados de etanol e isopropanol nas 

concentrações de 0%, 5% e 10%. 

 

 
 

FIGURA 31 Isotermas de sorção dos pós obtidos da polpa de pequi liofilizada 

quando submetidos a tratamentos com A) sacarose 5%,  

B) sacarose 10%, C) frutose 5%, D) frutose 10% e E) açúcar 0%, 

ajustadas pela equação de Oswin. 
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FIGURA 31 Cont. 
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 Na Figura 31, observa-se os dados experimentais ajustados pela equação 

de Oswin, por ser a equação que apresentou o melhor ajuste. 

As isotermas de adsorção apresentam uma forma sigmoidal (isoterma do 

tipo II), como a maioria dos pós alimentícios, de acordo com classificação da 

IUPAQ (1985).    

 Apesar das isotermas apresentarem o mesmo formato, 

independentemente dos tratamentos, verifica-se uma discreta diferença, em 

termos de umidade de equilíbro, para os pós obtidos da polpa de pequi 

liofilizada. Nos tratamentos constituídos de sacarose, tomando-se o primeiro 

ponto de inflexão da curva, observam-se menores valores, comparados com os 

tratamentos constituídos de frutose e de açúcar 0%, sendo esse tratamento o que 

apresentou maior valor. 

 Verifica-se, ainda, que, para os tratamentos constituídos de frutose e 

açúcar 0%, a menor inflexão da curva (menor higroscopicidade) é daqueles 

adicionados de etanol. Já nas amostras de sacarose, não é possível predizer 

diferenças entre elas. Provavelmente, os açúcares podem estar apresentando 

estados diferentes (cristalino ou amorfo) ou, ainda, pela diferença do grau de 

solubilização em água. Quanto ao etanol, pode ser que a forte interação com a 

água, proveniente da formação de pontes de hidrogênio, possa acarretar 

supersaturação do sistema e cristalização das moléculas de açúcares (Almeida & 

Cal-Vidal, 1997; Carlos et al., 2005). 

 Comportamento semelhante foi verificado em trabalho de Carlos, 

Resende e Cal-Vidal (2005) que, ao verificarem a influência da adição de 

álcoois a sistema-modelo de açúcares antes do processo de liofilização, 

observaram que as proporções de sacarose e frutose contidas nos sistemas-

modelos testados não influenciaram de forma significativa as características de 

sorção de água dos pós. Porém, o sistema que continha sacarose apresentou 

maior organização da estrutura cristalina e, conseqüentemente, adsorção de água 
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menos pronunciada quando expostos às condições controladas de temperatura e 

umidade relativa. 

 Observa-se, ainda, nestas figuras, que as isotermas de adsorção do pó de 

pequi liofilizado, assim como a maioria dos produtos de origem vegetal, 

apresentam, em sua porção final, correspondente às atividades de água mais 

elevadas, um comportamento que se caracteriza por uma ascensão pronunciada. 

Este aumento é conseqüência da presença de substâncias solúveis e da alta 

porosidade do substrato, segundo Loisel (1988) e Riganakos et al. (1994). A 

água presente nesta fase está ligada por forças de natureza capilar ou osmótica. 

Esta água se mantém disponível para as reações bioquímicas. 

 Teixeira Neto (1997b) destaca que substâncias mais puras, como os 

açúcares e sais, podem, ao longo do estudo da isoterma, sofrer mudanças de 

fases, as quais dependem da presença de água.  

 Na Figura 32 são apresentados os ajustes para equação de Oswin e GAB 

para o tratamento com sacarose a 5%. As equações de BET linearizado e Halsey 

não foram capazes de predizer ajustes, gerando dados matemáticos inadequados. 

Não foi possível predizer os parâmetros para todos os tratamentos, uma 

vez que não houve significância das estimativas dos mesmos a 5% de 

probabilidade, apesar dos altos valores dos coeficientes de determinação (R²) e 

dos valores abaixo de 10% do módulo do desvio médio relativo (P). 

 Por outro lado, pequenas diferenças foram observadas no que diz 

respeito à constante de sorção (C) para as amostras que apresentaram 

significância das estimativas dos parâmetros. Esta constante é função das 

interações entre sítios ativos do produto e as moléculas de água (Riganakos et 

al., 1994). A variação encontrada também pode ser atribuída à granulometria dos 

pós, já que produtos de granulometria mais fina apresentam uma maior 

superfície de contato e, portanto, um maior número de sítios ativos. 
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FIGURA 32 Isotermas de pós de pequi liofilizados expostos a diferentes 
ambientes de umidade relativa a 25ºC para o tratamento com 
Sacarose 5% sem adição de álcool. Pontos experimentais e 
ajustados aos modelos de (   __) Oswin e (---) GAB.  

 

 

 Os modelos de GAB (Tabela 6) e Oswin (Tabela 7) descreveram com 

precisão as isotermas de dessorção para a atividade de água de 0,11 a 0,90, com 

valores de coeficiente de determinação variando de 94,55% a 99,52% e desvio 

médio relativo de 2,25% a 12%. Esses mesmos modelos foram também 

utilizados nos ajustes das isotermas de dessorção de banana, em trabalho de 

Gouveia et al. (2004).  O modelo de Oswin também foi recomendado para a 

análise de sorção de umidade das folhas, talo e componentes da seiva do talo de 

milho (Igathinathane et al., 2005). A equação de GAB, em trabalho com 

macadâmea drageada, foi a que melhor se ajustou para as isotermas, seguida das 

equações de BET e Oswin. 
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TABELA 6 Estimativas dos parâmetros, erro padrão, desvio relativo e 
coeficiente de determinação do modelo de GAB para avaliar o 
ajuste das isotermas de sorção dos pós de pequi liofilizados. 

 
 

Modelo GAB 
Estimativas Trat. Álcool 

CGAB KGAB Xm 
P(%) R²(%) 

Sacarose 
5% 

Álcool 
0% 0,4546 15,4728 0,5579 3,93 98,95 

Álcool 
0% 0,4676 15,8336 0,5406 3,39 99,38 Sacarose 

10% Etanol 
5% 0,5358 10,9512 0,4837 5,13 98,40 

Frutose 
5% 

Álcool 
0% 0,4122 15,1262 0,6113 2,25 99,52 

Açúcar 
0% 

Etanol 
10% 0,4648 16,6859 0,5474 3,82 99,03 

 

 

 O modelo de BET é mais empregado para caracterizar a camada 

monomolecular (atividade de água até 0,3-0,5). Labuza (1984) destaca que, 

quando se utiliza a equação de BET para faixas mais amplas de aw, o R2 

aumenta e o valor da monocamada é maior, gerando um desvio do valor real. 

Contudo, o modelo de BET linearizado não apresentou ajuste satisfatório para 

predizer o comportamento higroscópico dos pós obtidos da polpa de pequi 

liofilizada, representados nas isotermas de sorção, assim como a equação de 

Halsey. 
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TABELA 7 Estimativas dos parâmetros, erro padrão, desvio relativo e 
coeficiente de determinação do modelo de Oswin para avaliar o 
ajuste das isotermas de sorção dos pós obtidos da polpa de pequi 
liofilizada. 

 

Modelo Oswin 
Estimativas Trat. Álcool 
A B 

Erro 
padrão 

P 
(%) 

R² 
(%) 

Etanol 5% 0,509 0,260 0,046 7,98 96,85 
Etanol 10% 0,516 0,244 0,045 7,09 96,52 

Isoprop. 
5% 0,515 0,249 0,041 6,45 97,27 

Isoprop. 
10% 0,509 0,253 0,057 9,85 94,96 

Sacarose 
5% 

Álcool 0% 0,513 0,250 0,056 9,78 95,04 
Etanol 5% 0,515 0,253 0,044 7,20 96,99 

Etanol 10% 0,502 0,268 0,063 12,00 94,55 
Isoprop. 

5% 0,515 0,254 0,054 9,09 95,59 
Isoprop. 

10% 0,517 0,252 0,044 7,31 96,89 

Sacarose 
10% 

Álcool 0% 0,527 0,236 0,048 7,54 95,91 
Etanol 5% 0,493 0,278 0,040 5,87 97,79 

Etanol 10% 0,518 0,245 0,043 6,94 96,88 
Isoprop. 

5% 0,515 0,252 0,048 8,03 96,34 
Isoprop. 

10% 0,511 0,249 0,053 8,18 95,42 

Frutose 
5% 

Álcool 0% 0,526 0,236 0,036 5,26 97,69 
Etanol 5% 0,502 0,269 0,048 7,55 96,71 

Etanol 10% 0,518 0,250 0,043 6,80 97,05 
Isoprop. 

5% 0,526 0,245 0,038 5,76 97,66 
Isoprop. 

10% 0,523 0,243 0,046 7,06 96,44 

Frutose 
10% 

Álcool 0% 0,522 0,241 0,035 4,99 97,86 
Etanol 5% 0,479 0,292 0,061 10,74 95,19 

Etanol 10% 0,520 0,244 0,035 4,80 97,91 
Isoprop. 

5%  0,506 0,258 0,044 7,09 97,03 
Isoprop. 

10% 0,505 0,263 0,053 9,28 95,89 

Açúcar 
0% 

Álcool 0% 0,516 0,250 0,042 6,51 97,15  
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4.6 Microscopia fotônica  
 
 Na Figura 33 mostra fotomicrografias obtidas por microscópio fotônico 

dos pós obtidos da polpa de pequi liofilizada submetidos a pré-tratamentos com 

sacarose, em concentrações de 0%,5% e 10%. Na Figura 34 são apresentados 

sistemas constituídos de sacarose em concentração de 10%, na Figura 35, 

sistemas constituídos de frutose 5%, na Figura 36, de frutose 10% e na Figura 

37, tratamentos com 0% de açúcares.  

 Estruturas amorfas podem ser visualizadas em sistemas constituídos de 

frutose (Figura 34 e 35) e em sistemas com ausência de açúcares (Figura 36).  

Estas estruturas são caracterizadas por um estado desordenado em que não há 

repetição de formas geométricas e presença de faces planas bem estabelecidas. 

Estruturas amorfas são comuns em produtos liofilizados. 

 

4.7 Microscopia eletrônica de varredura 

 O exame da superfície dos pós de pequi obtidos por liofilização foi 

procedido em caráter tridimensional, via análise em microscópio eletrônico de 

varredura. Por meio desse procedimento, pôde-se correlacionar a microestrutura 

das partículas com as fotomicrografias obtidas por microscópio fotônico.   

 Na Figura 38 são mostradas fotomicrografias obtidas por microscopia 

eletrônica de varredura dos pós obtidos da polpa de pequi liofilizada após 

tratamentos com sacarose 5%, adicionados ou não de etanol, em concentrações 

de 5% e 10% e isopropanol em concentrações de 5% e 10%. 

 Na Figura 39 são mostradas fotomicrografias dos pós de pequi para 

tratamentos com sacarose 10%, adicionados ou não de álcoois. 

 Observa-se, nas Figuras 38 (álcool 0%) e 39 (isopropanol 10%), a 

presença de estruturas em que não há existência de qualquer simetria (Figura 

38A e 39E) e a predominância de formas arredondadas características da 

sacarose amorfa, obtida por meio do processo de liofilização. 
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FIGURA 33 Fotomicrografias, em microscópio fotônico, dos tratamentos com 
sacarose 5% dos pós obtidos da polpa de pequi liofilizada, 
adicionados de: A) 0% de álcool; B) 5% de etanol; C) 10% de 
etanol; D) 5% de isopropanol e E) 10% isopropanol. 
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FIGURA 34 Fotomicrografias, em microscópio fotônico, dos tratamentos com 

sacarose 10% dos pós obtidos da polpa de pequi liofilizada, 
adicionados de: A) 0% de álcool; B) 5% de etanol; C) 10% de 
etanol; D) 5% de isopropanol e E) 10% isopropanol. 
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FIGURA 35 Fotomicrografias, em microscópio fotônico, dos tratamentos com 
frutose 5% dos pós obtidos da polpa de pequi liofilizada, 
adicionados de: A) 0% de álcool; B) 5% de etanol; C) 10% de 
etanol; D) 5% de isopropanol e E) 10% isopropanol. 
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FIGURA 36 Fotomicrografias, em microscópio fotônico, dos tratamentos com 
frutose 10% dos pós obtidos da polpa de pequi liofilizada, 
adicionados de: A) 0% de álcool; B) 5% de etanol; C) 10% de 
etanol; D) 5% de isopropanol e E) 10% isopropanol. 
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FIGURA 37 Fotomicrografias, em microscópio fotônico, dos tratamentos com 
açúcar 0% dos pós obtidos da polpa de pequi liofilizada, 
adicionados de: A) 0% de álcool; B) 5% de etanol; C) 10% de 
etanol; D) 5% de isopropanol e E) 10% isopropanol. 
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FIGURA 38 Fotomicrografias, em microscópio eletrônico de varredura, dos 
tratamentos com sacarose 5% dos pós obtidos da polpa de pequi 
liofilizada, adicionados de: A) 0% de álcool; B) 5% de etanol; C) 
10% de etanol; D) 5% de isopropanol e E) 10% isopropanol.  
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FIGURA 39 Fotomicrografias, em microscópio eletrônico de varredura, dos 
tratamentos com sacarose 10% dos pós obtidos da polpa de pequi 
liofilizada, adicionados de: A) 0% de álcool; B) 5% de etanol; C) 
10% de etanol; D) 5% de isopropanol e E) 10% isopropanol. 
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Nas demais estruturas, observa-se um maior grau de organização da 

microestrutura, principalmente quando os sistemas constituídos de sacarose são 

adicionados de etanol.  

O estado cristalino caracteriza-se por estruturas tridimensionais ordenadas 

de moléculas, na qual há periodicidade e simetria. Tais estruturas foram visíveis, 

por meio da microscopia fotônica e eletrônica de varredura, nos tratamentos 

constituídos de sacarose. 

A cristalização das amostras com sacarose foi mais pronunciada em 

maiores concentrações do açúcar e, principalmente, na presença de álcoois. A 

sacarose, neste caso, estaria atuando como núcleos no processo de cristalização. Os 

álcoois atuam como meio de indução para a cristalização dos açúcares, uma vez 

que promovem a supersaturação do sistema. Contudo, a velocidade do crescimento 

do cristal e o processo de cristalização dependem também das concentrações dos 

componentes envolvidos. O fenômeno é observado quando se usa a mesma 

concentração de álcool e a concentração do açúcar é aumentada ou vice-versa.  

A adição de álcool nos pós obtidos da polpa de pequi liofilizada faz com 

que as moléculas de água e álcool tenham maior interação, promovida por 

intermédio das ligações de hidrogênio. Com isso, a interação da água com a 

sacarose, que pode ser tanto dipolo-dipolo como ligação de hidrogênio, fica 

enfraquecida, pois ocorre um tipo de “competição”, devido ao "fortalecimento" das 

interações água-etanol em relação à água e ao açúcar, o que diminui, parcialmente, 

a solubilidade desse carboidrato, facilitando a sua cristalização. 

Na Figura 40 são mostradas fotomicrografias obtidas por microscopia 

eletrônica de varredura dos pós obtidos da polpa de pequi liofilizada submetidos à 

pré-tratamentos com frutose em concentração de 5% adicionados ou não de etanol 

em concentração de 5% e 10% adicionados ou não de isopropanol, em 

concentração de 5% e 10%.  

Na Figura 41 são mostradas fotomicrografias de pós obtidos da polpa de 
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pequi liofilizada tendo como pré-tratamentos os sistemas constituídos de frutose 

10%, adicionados ou não de etanol (5% e 10%) e isopropanol (5 e 10%). 

  

  

  

 
 

FIGURA 40 Fotomicrografias, em microscópio eletrônico de varredura, dos 
tratamentos com frutose 5% dos pós obtidos da polpa de pequi 
liofilizada, adicionados de: A) 0% de álcool; B) 5% de etanol; C) 
10% de etanol; D) 5% de isopropanol e E) 10% isopropanol. 
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FIGURA 41 Fotomicrografias, em microscópio eletrônico de varredura, dos 
tratamentos com frutose 10% dos pós obtidos da polpa de pequi 
liofilizada, adicionados de: A) 0% de álcool; B) 5% de etanol; C) 
10% de etanol; D) 5% de isopropanol e E) 10% isopropanol. 
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Observa-se nos, tratamentos com frutose, a formação de aglomerados e 

superfícies rugosas (pequenas depressões). Algumas amostras apresentam estrutura 

tubular com bordas arredondadas, em que são evidentes as pontes líquidas 

formadas entre as partículas do pó liofilizado (fenômeno de Caking). 

As amostras constituídas de frutose, adicionadas ou não de álcool, 

apresentam aspecto pegajoso, definido como um estado gomoso. O estado gomoso 

é um estado transitório. Conforme ocorre a remoção da água, aumenta-se a 

viscosidade do produto e as moléculas perdem a mobilidade. Este estado conduz às 

modificações nas propriedades de fluxo e a mudanças da retenção de voláteis. Este 

tipo de comportamento em alimentos em pó dificulta a sua fluidez, bem como a 

solubilidade desses produtos. Como a frutose é um açúcar altamente higroscópico, 

ao ser armazenado, o pó liofilizado de pequi adsorve água, resultando na 

ocorrência deste estado no produto. Isso dificulta a cristalinização, mesmo com a 

adição de solventes orgânicos, como os álcoois. Supõe-se que as concentrações dos 

álcoois também não tenham sido suficientemente altas para concentrar a solução e, 

com isso, diminuir a solubilidade e a viscosidade do meio para aumentar o 

processo de cristalinização pela supersaturação do sistema. 

Na Figura 42 são mostradas fotomicrografias obtidas por microscopia 

eletrônica de varredura dos pós obtidos da polpa de pequi liofilizada submetidos a 

pré-tratamentos sem açúcar, mas adicionados ou não (controle) de etanol (5% e 

10%) e isopropanol (5% e 10%). 

Observa-se que estes tratamentos forneceram pós tipicamente amorfos.A 

ausência do estado cristalino em tratamentos acrescidos apenas de álcoois, pode ser 

justificada pelo fato de que as concentrações destes solventes eram muito baixas 

para induzir a cristalinização. Seria necessária, também, a presença de aditivos ou 

impurezas para que ocorra a formação dos cristais. A cristalinização inicia-se por 

meio da nucleação. Para ocorrer a nucleação e o crescimento do cristal, a barreira 

de energia deve ser superada pelo núcleo para se tornar estável; isso pode se dar 
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por meio da nucleação heterogênea, por exemplo.  

 

 

 

 
 

FIGURA 42 Fotomicrografias, em microscópio eletrônico de varredura, dos 
tratamentos com açúcar 0% dos pós obtidos da polpa de pequi 
liofilizada, adicionados de: A) 0% de álcool; B) 5% de etanol; C) 
10% de etanol; D) 5% de isopropanol e E) 10% isopropanol. 
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Esse tipo de nucleação pode ocorrer por meio da inclusão de pequenos 

cristais de açúcares “semeadura”. Tal fato foi evidenciado nas amostras 

constituídas de sacarose. 

 

4.8 Caracterização texturométrica dos pós de pequi liofilizados 

Nas Figuras 43 e 44 são mostradas as superfícies de resposta obtidas por 

ajuste das medidas experimentais da adesividade dos pós de pequi submetidos a 

pré-tratamentos com sistemas constituídos de sacarose (Figura 44) e frutose 

(Figura 41), em função das concentrações de açúcar e de álcool.  

Na Tabela 4B são apresentados os parâmetros estatísticos do ajuste. Os 

fatores considerados no planejamento experimental influenciaram 

significativamente a adesividade das amostras, a 5% de probabilidade. 

 A medida da adesividade consiste na compressão do pó sobre uma 

superfície plana e o parâmetro de interesse é o valor da resistência que a amostra 

oferece quando a sonda é tracionada (força de tração). 

 Observa-se, na Figura 44, que a adesividade dos pós de pequi 

liofilizados em sistemas com sacarose não sofre influência da natureza e da 

concentração dos álcoois testados, verificada pelas superfícies de resposta na 

Figura 43A (etanol) e 43B (isopropanol), que estão localizadas praticamente no 

mesmo plano. 

Pela Figura 44 observa-se que o aumento da concentração de frutose 

aumenta a adesividade dos pós de pequi, sendo o efeito mais pronunciado para 

tratamentos adicionados de etanol. 

 As amostras constituídas de frutose apresentam alto grau de amorfismo. 

Na tentativa destes açúcares passarem para um estado mais estável (cristalino), 

ocorre a liberação de água que pode ser captada por outros materiais, ocorrendo 
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a formação de pontes líquidas, tornando o produto pegajoso, o que explica os 

altos valores de adesividade nessas amostras. 

 

 
 

FIGURA 43 Superfícies de resposta da adesividade dos tratamentos 
constituídos de sacarose e A) etanol; B) isopropanol. 
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FIGURA 44 Superfícies de resposta da adesividade dos tratamentos 
constituídos de frutose e A) etanol; B) isopropanol. 
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 As amostras sofrem colapsos durante a liofilização e o fenômeno de 

caking ocorre durante o armazenamento. Caking pode ser definido como uma 

conseqüência da redução de fluidez de um pó desidratado e sua acentuada 

tendência a formar agregados de alta rigidez. 

 Conforme Downton et al. (1982), os pós alimentares procedentes de 

caking são caracterizados pela pegajosidade desses durante a estocagem. 

 De acordo com Peleg e Manheim (1977), durante o fenômeno de caking 

partículas expostas a certa umidade, se atraem, formando pontes entre si 

tornando o produto pegajoso e suficientemente rígido para resistir a 

deformações. A tendência dos pós de frutas para formar aglomerados na 

estocagem, é atribuída à presença de açúcares na forma amorfa. 

 Observa-se, ainda, que, nos grupos compostos de sacarose não houve 

comportamento semelhante ao da frutose. Uma possível explicação seria devido 

a uma maior estabilidade encontrada nestas formulações, uma vez que a sacarose 

é menos higroscópica do que a frutose e, por isso, absorve menor quantidade de 

água, mantendo uma estrutura mais firme do que em maiores atividades de água 

decorrentes da instabilidade do produto.  
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5 CONCLUSÕES 

 
 

 A miscibilidade dos álcoois auxilia na retenção de carotenóides dos pós 

obtidos da polpa de pequi liofilizada e a presença do açúcar interfere 

negativamente neste processo. 

 A interação água, açúcar e álcool afetou a cor dos pós obtidos da polpa 

de pequi liofilizada. Os tratamentos com sacarose que apresentaram 

menores valores do parâmetro L (mais escuro) foram aqueles em 

concentrações de 5% do açúcar, adicionado de 5% de etanol e 10% do 

açúcar adicionado de 10% de isopropanol. Para os tratamentos 

constituídos de frutose, os menores valores estavam entre aqueles em 

concentração de 5% do açúcar sem adição de álcool. Para análise de cor 

do parâmetro b (intensidade da cor amarela), assim como os açúcares, os 

álcoois apresentaram comportamentos completamente contrários 

conforme o tipo adicionado aos extratos da polpa de pequi antes do 

processo de liofilização. A combinação de etanol e sacarose em 

concentrações intermediárias teve maior degradação do pigmento de cor 

amarela, comparada à combinação sacarose e isopropanol e, o 

tratamento constituído de frutose adicionado de isopropanol apresentou 

menor intensidade da cor amarela, nessa mesma faixa de concentração, 

comparado ao tratamento adicionado de etanol. 

 As isotermas apresentaram formas sigmoidais (Tipo II) típicas de polpas 

de frutas liofilizadas e o modelo de Oswin foi o que apresentou melhor 

ajuste para as isotermas dos pós; 

 Tratamentos com sacarose adicionados de etanol apresentaram a menor 

variação da atividade de água, em função do tempo dos pós de pequi 

liofilizados ao primeiro dia de exposição aos ambientes de umidades 
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relativas controladas e tratamentos com altas concentrações de frutose, 

produziram pós de pequi instáveis durante armazenamento. 

 Os tratamentos com formação de estruturas cristalinas foram aqueles 

constituídos de sacarose. A presença destas estruturas foi mais 

pronunciada em maiores concentrações do açúcar e, principalmente, na 

presença de álcoois. 

 Os tratamentos constituídos de frutose, com ou sem adição de álcoois e 

os tratamentos sem adição de açúcares, com presença ou não de álcoois, 

apresentaram pós liofilizados tipicamente amorfos. 

 Os maiores valores de adesividade foram encontrados nos tratamentos 

constituídos de frutose, o que caracteriza a formação de pontes líquidas 

típicas do estado gomoso. 

 Dentre os tratamentos pesquisados, o sistema constituído de sacarose 

5% adicionado de etanol 10% é o indicado para produzir pós liofilizados 

obtidos da polpa de pequi com maior estabilidade durante o 

armazenamento. Isso se deve ao fato de apresentar menores variações da 

atividade de água em diferentes umidades relativas, menor adesividade, 

estruturas tipicamente cristalina (sem formação de pontes líquidas – 

caking) e, ainda, por apresentar uma retenção razoável de carotenóides. 
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em ambientes de atividades de água: A) 0,90; B) 0,84; C) 0,75; 
D) 0,53; E) 0,33; F) 0,22 e G) 0,11 (...continua...). 
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TABELA 1B Resumo da análise de regressão para teor de carotenóides totais 
dos pós de pequi liofilizados. 

 

 

 

 

 

 

Fonte de Variação Estimativa Erro 
Padrão 

Valor t Valor p 

Intercepto 17,1852 1,4462 11,8834 0,0000* 
Frutose -2,6340 0,5010 -5,2580 0,0000* 
Frutose^2 0,2007 0,0456 4,4033 0,0002* 
Etanol -0,1074 0,5010 -0,2144 0,8323 
Etanol^2 0,1051 0,0456 2,3051 0,0315 
Frutose*Etanol -0,0940 0,0322 -2,9173 0,0082 
Intercepto 18,3690 1,0958 16,7633 0,0000* 
Sacarose -2,4905 0,3796 -6,5610 0,0000* 
Sacarose^2 0,1381 0,0345 3,9999 0,0006 
Etanol -1,0848 0,3796 -2,8579 0,0094 
Etanol^2 0,1939 0,0345 5,6160 0,0000* 
Sacarose*Etanol -0,0499 0,0244 -2,0454 0,0536 
Intercepto 20,9463 1,3056 16,0430 0,0000* 
Frutose -4,1271 0,4523 -9,1251 0,0000* 
Frutose^2 0,3031 0,0411 7,3660 0,0000* 
Isopropanol 0,7479 0,4523 1,6537 0,1131 
Isopropanol^2 0,0157 0,0411 0,3816 0,7066 
Frutose*Isopropanol -0,1254 0,0291 -4,3106 0,0003* 
Intercepto 20,5117 1,3847 14,8128 0,0000* 
Sacarose -3,1642 0,4797 -6,5963 0,0000* 
Sacarose^2 0,1676 0,0436 3,8396 0,0010 
Isopropanol 1,8951 0,4797 3,9507 0,0007 
Isopropanol^2 -0,1115 0,0436 -2,5558 0,0184 
Sacarose*Isopropanol -0,0813 0,0309 -2,6342 0,0155 
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TABELA 2B Resumo da análise de regressão para o parâmetro L da análise de 
cor dos pós de pequi liofilizados. 

 
Fonte de Variação Estimativa Erro 

Padrão 
Valor t Valor p 

Intercepto 47,9717 7,1840 6,6776 0,0000 
Frutose -3,5061 2,4886 -1,4089 0,1735 
Frutose^2 0,3252 0,2264 1,4364 0,1656 
Etanol -1,8962 2,4886 -0,7620 0,4546 
Etanol^2 0,5002 0,2264 2,2094 0,0384 
Frutose*Etanol -0,1671 0,1601 -1,0440 0,3083 
Intercepto 59,1106 3,9414 14,9973 0,0000 
Sacarose -4,2517 1,3653 -3,1140 0,0053 
Sacarose^2 0,4100 0,1242 3,3009 0,0034 
Etanol -2,4462 1,3653 -1,7916 0,0876 
Etanol^2 0,2989 0,1242 2,4062 0,0254 
Sacarose*Etanol 0,0197 0,0878 0,2239 0,8250 
Intercepto 51,6277 6,0544 8,5272 0,0000 
Frutose -7,4086 2,0973 -3,5324 0,0020 
Frutose^2 0,7058 0,1908 3,6990 0,0013 
Isopropanol 1,0277 2,0973 0,4900 0,6292 
Isopropanol^2 -0,1394 0,1908 -0,7305 0,4732 
Frutose*Isopropanol 0,1456 0,1349 1,0790 0,2928 
Intercepto 60,0416 5,5358 10,8461 0,0000 
Sacarose -0,2614 1,9177 -0,1363 0,8929 
Sacarose^2 -0,0912 0,1745 -0,5227 0,6067 
Isopropanol -2,0945 1,9177 -1,0922 0,2871 
Isopropanol^2 0,0334 0,1745 0,1912 0,8502 
Sacarose*Isopropanol 0,1800 0,1234 1,4595 0,1592 
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TABELA 3B Resumo da análise de regressão para o parâmetro b da análise de 
cor dos pós de pequi liofilizados. 

 
Fonte de Variação Estimativa Erro 

Padrão 
Valor t Valor p 

Intercepto 24,0771 2,7035 8,9058 0,0000 
Frutose 0,0001 0,9365 0,0001 1,0000 
Frutose^2 -0,0164 0,0852 -0,1930 0,8488 
Etanol -0,4768 0,9365 -0,5092 0,6160 
Etanol^2 0,1092 0,0852 1,2812 0,2141 
Frutose*Etanol -0,0753 0,0602 -1,2499 0,2251 
Intercepto 28,9948 1,3375 21,6779 0,0000 
Sacarose -1,1337 0,4633 -2,4468 0,0233 
Sacarose^2 0,0680 0,0422 1,6127 0,1217 
Etanol -1,9533 0,4633 -4,2158 0,0004 
Etanol^2 0,1683 0,0422 3,9931 0,0007 
Sacarose*Etanol 0,0512 0,0298 1,7178 0,1005 
Intercepto 29,3581 1,8445 15,9166 0,0000 
Frutose -4,2576 0,6389 -6,6635 0,0000 
Frutose^2 0,3677 0,0581 6,3264 0,0000 
Isopropanol -3,9812 0,6389 -6,2308 0,0000 
Isopropanol^2 0,3867 0,0581 6,6522 0,0000 
Frutose*Isopropanol 0,0545 0,0411 1,3260 0,1991 
Intercepto 28,4926 1,8274 15,5921 0,0000 
Sacarose 0,7126 0,6330 1,1256 0,2730 
Sacarose^2 -0,1436 0,0576 -2,4940 0,0210 
Isopropanol -0,7307 0,6330 -1,1543 0,2614 
Isopropanol^2 0,0174 0,0576 0,3018 0,7658 
Sacarose*Isopropanol 0,0416 0,0407 1,0216 0,3186 

 

 

 

 

 



 164

TABELA 4B Resumo da análise de regressão para Adesividade dos pós de 
pequi liofilizados. 

 
Fonte de Variação Estimativa Erro 

Padrão 
Valor t Valor p 

Intercepto -0,0381 0,1732 -0,2201 0,8279 
Frutose 0,0515 0,0600 0,8577 0,4007 
Frutose^2 0,0218 0,0055 3,9990 0,0007 
Etanol 0,0565 0,0600 0,9420 0,3569 
Etanol^2 -0,0059 0,0055 -1,0720 0,2959 
Frutose*Etanol -0,0187 0,0039 -4,8529 0,0001 
Intercepto -0,0004 0,0008 -0,4882 0,6305 
Sacarose -0,0001 0,0003 -0,5156 0,6115 
Sacarose^2 0,0000 0,0000 1,7047 0,1030 
Etanol 0,0019 0,0003 6,9085 0,0000 
Etanol^2 -0,0002 0,0000 -8,0883 0,0000 
Sacarose*Etanol 0,0000 0,0000 0,7309 0,4729 
Intercepto 0,0543 0,1177 0,4617 0,6490 
Frutose 0,2052 0,0408 5,0351 0,0001 
Frutose^2 0,0012 0,0037 0,3134 0,7570 
Isopropanol -0,1631 0,0408 -4,0003 0,0006 
Isopropanol^2 0,0183 0,0037 4,9252 0,0001 
Frutose*Isopropanol -0,0231 0,0026 -8,8091 0,0000 
Intercepto -0,0001 0,0003 -0,4552 0,6537 
Sacarose 0,0004 0,0001 3,8684 0,0009 
Sacarose^2 0,0000 0,0000 -2,8215 0,0102 
Isopropanol 0,0001 0,0001 0,9350 0,3604 
Isopropanol^2 0,0000 0,0000 -0,8867 0,3853 
Sacarose*Isopropanol 0,0000 0,0000 -1,1970 0,2446 
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TABELA 5B Estimativas dos parâmetros do modelo da Logística e 
Monocamada (Sacarose 5% Isopropanol 5%) para o ambiente 
de umidade relativa a 90,26% elaborado com solução saturada 
de Cloreto de Bário. 

Estimativas  Trat. Álcool 
a b K 

Erro 
padrão 

R² (%) 

Etanol 5% 0,853 4,319 3,909 0,025 99,37 
Etanol 
10% 0,842 1,952 2,999 0,036 98,04 

Isoprop. 
5% 0,845 2,977 3,772 0,037 98,43 

Isoprop. 
10% 0,833 0,949 2,387 0,042 98,67 

Sacarose 
5% 

Álcool 0% 0,850 4,716 3,957 0,032 98,99 
Etanol 5% 0,844 2,457 3,578 0,023 99,29 

Etanol 
10% 0,841 1,718 3,393 0,033 98,24 

Isoprop. 
5% 0,846 1,965 3,416 0,034 98,23 

Isoprop. 
10% 0,861 5,683 3,849 0,025 99,46 

Sacarose 
10% 

Álcool 0% 0,848 4,029 3,820 0,027 99,23 
Etanol 5% 0,859 2,072 3,055 0,023 99,23 

Etanol 
10% 0,846 3,518 3,258 0,028 99,15 

Isoprop. 
5% 0,862 2,955 3,221 0,023 99,38 

Isoprop. 
10% 0,846 1,894 2,684 0,024 99,12 

Frutose 
5% 

Álcool 0% 0,844 2,422 3,023 0,037 98,23 
Etanol 5% 0,847 3,473 3,856 0,024 99,34 

Etanol 
10% 0,862 4,020 3,252 0,025 99,36 

Isoprop. 
5% 0,859 2,378 3,051 0,032 98,65 

Isoprop. 
10% 0,849 1,764 2,678 0,020 99,34 

Frutose 
10% 

Álcool 0% 0,846 1,632 2,214 0,035 97,90 
Etanol 5% 0,860 3,567 3,815 0,018 99,65 

Etanol 
10% 0,831 2,143 3,619 0,039 97,77 

Isoprop. 
5% 0,849 3,928 3,905 0,020 99,59 

Isoprop. 
10% 0,851 2,935 4,378 0,034 98,63 

Açúcar 
0% 

Álcool 0% 0,868 1,949 2,753 0,027 98,94 
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TABELA 6B Estimativas dos parâmetros do modelo da Logística e 
Monocamada (Sacarose 5% Isopropanol 5%) para o ambiente 
de umidade relativa a 84,32% elaborado com solução saturada 
de Cloreto de Potássio. 

Estimativas  Trat. Álcool 
a b K 

Erro 
padrão 

R² (%) 

Etanol 5% 0,766 3,675 2,296 0,014 99,74 
Etanol 
10% 0,747 1,638 1,868 0,008 

99,85 

Isoprop. 
5% 0,757 2,562 2,062 0,011 

99,80 

Isoprop. 
10% 0,751 0,944 1,565 0,014 

99,82 

Sacarose 
5% 

Álcool 0% 0,749 3,984 2,754 0,022 99,34 
Etanol 5% 0,771 2,190 1,765 0,017 99,54 

Etanol 
10% 0,783 1,777 1,253 0,046 

96,13 

Isoprop. 
5% 0,772 1,735 1,583 0,015 

99,54 

Isoprop. 
10% 0,754 4,763 2,960 0,026 

99,15 

Sacarose 
10% 

Álcool 0% 0,749 3,351 2,321 0,025 99,12 
Etanol 5% 0,764 1,707 1,869 0,017 99,42 

Etanol 
10% 0,755 3,010 2,139 0,018 

99,50 

Isoprop. 
5% 0,751 2,414 1,910 0,024 

99,07 

Isoprop. 
10% 0,741 1,526 1,104 0,018 

99,30 

Frutose 
5% 

Álcool 0% 0,753 2,023 1,817 0,019 99,31 
Etanol 5% 0,777 3,048 1,844 0,012 99,79 

Etanol 
10% 0,755 3,328 2,266 0,020 

99,43 

Isoprop. 
5% 0,749 1,950 1,877 0,019 

99,33 

Isoprop. 
10% 0,762 1,468 1,583 0,022 

98,94 

Frutose 
10% 

Álcool 0% 0,755 1,371 1,377 0,020 98,99 
Etanol 5% 0,771 3,074 2,198 0,018 99,54 

Etanol 
10% 0,782 1,989 1,480 0,013 

99,71 

Isoprop. 
5% 0,766 3,367 2,276 0,018 

99,55 

Isoprop. 
10% 0,763 2,508 2,147 0,013 

99,72 

Açúcar 
0% 

Álcool 0% 0,739 1,508 2,009 0,025 98,56 
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TABELA 7B Estimativas dos parâmetros do modelo da Logística e 
Monocamada (Sacarose 5% Isopropanol 5%) para o ambiente 
de umidade relativa a 75,32% elaborado com solução saturada 
de Cloreto de Sódio. 

Estimativas  Trat. Álcool 
a b K 

Erro 
padrão 

R² (%) 

Etanol 5% 0,730 3,550 3,460 0,019 99,46 
Etanol 
10% 0,734 1,585 2,752 0,019 

99,16 

Isoprop. 
5% 0,727 2,426 3,262 0,019 

99,34 

Isoprop. 
10% 0,733 0,943 2,181 0,011 

99,87 

Sacarose 
5% 

Álcool 0% 0,729 3,924 3,969 0,012 99,78 
Etanol 5% 0,733 2,006 4,337 0,011 99,76 

Etanol 
10% 0,731 1,367 3,277 0,012 

99,63 

Isoprop. 
5% 0,728 1,554 3,596 0,013 

99,58 

Isoprop. 
10% 0,728 4,679 4,080 0,015 

99,69 

Sacarose 
10% 

Álcool 0% 0,723 3,304 3,638 0,015 99,65 
Etanol 5% 0,733 1,627 2,777 0,013 99,63 

Etanol 
10% 0,727 2,907 3,402 0,013 

99,72 

Isoprop. 
5% 0,722 2,323 3,075 0,019 

99,30 

Isoprop. 
10% 0,732 1,516 2,511 0,010 

99,75 

Frutose 
5% 

Álcool 0% 0,728 1,963 2,629 0,016 99,47 
Etanol 5% 0,736 2,874 2,778 0,014 99,70 

Etanol 
10% 0,731 3,296 3,372 0,011 

99,81 

Isoprop. 
5% 0,731 1,885 2,642 0,011 

99,73 

Isoprop. 
10% 0,730 1,385 2,906 0,019 

99,04 

Frutose 
10% 

Álcool 0% 0,733 1,308 1,929 0,012 99,58 
Etanol 5% 0,726 2,863 4,016 0,013 99,70 

Etanol 
10% 0,724 1,740 3,281 0,014 

99,56 

Isoprop. 
5% 0,730 3,245 3,732 0,017 

99,58 

Isoprop. 
10% 0,729 2,374 3,322 0,018 

99,39 

Açúcar 
0% 

Álcool 0% 0,722 1,461 2,843 0,014 99,46 
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TABELA 8B Estimativas dos parâmetros do modelo da Logística e 
Monocamada (Sacarose 5% Isopropanol 5%) para o ambiente 
de umidade relativa a 53% elaborado com solução saturada de 
Nitrato de Magnésio. 

Estimativas  Trat. Álcool 
a b K 

Erro 
padrão 

R² (%) 

Etanol 5% 0,519 1,959 1,367 0,039 94,67 
Etanol 10% 0,517 0,769 1,104 0,025 94,44 
Isoprop. 5% 0,503 1,363 2,944 0,033 94,00 

Isoprop. 10% 0,550 1,013 0,511 0,111 84,17 

Sacarose 
5% 

Álcool 0% 0,526 2,388 1,534 0,017 99,06 
Etanol 5% 0,568 1,270 0,661 0,040 93,66 

Etanol 10% 0,525 0,655 0,892 0,018 96,61 
Isoprop. 5% 0,521 0,757 0,885 0,023 95,53 

Isoprop. 10% 0,538 3,535 2,356 0,032 97,19 

Sacarose 
10% 

Álcool 0% 0,519 1,825 1,285 0,032 96,15 
Etanol 5% 0,524 0,794 0,626 0,018 97,39 

Etanol 10% 0,510 1,682 1,979 0,028 96,38 
Isoprop. 5% 0,512 1,129 0,874 0,036 93,00 

Isoprop. 10% 0,514 0,718 1,037 0,024 94,73 

Frutose 
5% 

Álcool 0% 0,509 0,931 0,912 0,036 91,34 
Etanol 5% 0,516 1,540 1,066 0,028 96,57 

Etanol 10% 0,514 1,916 1,837 0,028 96,82 
Isoprop. 5% 0,511 0,884 0,724 0,028 94,36 

Isoprop. 10% 0,520 0,655 0,870 0,023 94,75 

Frutose 
10% 

Álcool 0% 0,538 0,590 0,370 0,021 94,80 
Etanol 5% 0,510 1,673 2,256 0,027 96,59 

Etanol 10% 0,518 0,918 1,297 0,023 96,21 
Isoprop. 5% 0,507 1,907 2,508 0,031 95,91 

Isoprop. 10% 0,513 1,313 1,708 0,027 96,12 

Açúcar 
0% 

Álcool 0% 0,519 0,723 1,083 0,024 94,54 

 


