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RESUMO

A acerola (Malpighia glabra e M. emarginata) € um fruto tropical amplamente cultivado
no Brasil, principalmente na regido nordeste, onde a alta luminosidade durante todo o ano
favorece sua producdo. E rica em compostos bioativos, como antocianinas, compostos
fendlicos, flavonoides e acido ascorbico. Ha uma significativa diferenca no perfil de nutrientes
deste fruto dependendo da variedade, condi¢cbes climaticas e regido de cultivo. Devido a sua
alta perecibilidade, se faz necessario a utilizaco de processos de conservagdo como a secagem
por Spray dryer. Por ser um fruto de baixa acidez e rico em acUcares e substancias de baixo
peso molecular, apresenta diversos desafios na secagem. Podem ocorrer acentuadas perdas
durante a atomizacdo e dificuldade de manuseio do extrato seco. Assim, este estudo objetivou
avaliar as condicdes de secagem do suco de acerola concentrado, obtido a partir da composi¢édo
de acerolas verdes. Foi realizado um delineamento Composto Central Rotacional (DCCR) que
objetivou estudar os efeitos da temperatura (X1) e da concentracdo de maltodextrina (X2) em
rendimento, teor de acido ascérbico, compostos fendlicos, atividade de agua, teor de agua,
higroscopicidade, solubilidade e cor. Ao analisar os resultados, foi possivel observar que o
ponto central do DCCR se apresentou como as melhores condi¢cdes para obtencdo de maior
rendimento e retencdo de acido ascorbico, com temperatura de 145°C e 16,5% de maltodextrina.
Analisou-se que o aumento da concentracdo de maltodextrina contribuiu para a reducdo do teor
de &gua, que a solubilidade do pé obtido ndo foi afetada pelas variaveis do estudo, que a cor é
afetada tanto pela concentracdo do carreador quanto pela temperatura e que a obtencao de pds
menos higroscopicos é favorecida com aumento da concentracdo de maltodextrina e redugdo
da temperatura.

Palavras-chave: Secagem. Acido ascorbico. Acerola verde. Compostos bioativos.
Planejamento fatorial.



ABSTRACT

Acerola (Malpighia glabra e M. emarginata) is a tropical fruit widely cultivated in
Brazil, mainly in the northeast region, where high luminosity throughout the year favors its
production. It is rich in bioactive compounds such as anthocyanins, phenolic compounds,
flavonoids and ascorbic acid. There is a significant difference in the nutrient profile of this fruit
depending on the variety, climatic conditions and growing region. Due to its high perishability,
it is necessary to use conservation processes such as spray drying. As a fruit with low acidity
and rich in sugars and low molecular weight substances, it presents several challenges in drying
due to its low glass transition temperature. Sharp losses may occur during atomization and
difficulty in handling the dried extract. The aim of this study was to evaluate the drying
conditions of concentrated acerola juice obtained from green acerolas. A central composite
rotatable design (CCRD) was carried out to study the effects of temperature (Xi1) and
maltodextrin concentration (X2) on vyield, ascorbic acid content, phenolic compounds, water
activity, water content, hygroscopicity, solubility and color. When analyzing the results, it was
possible to see that the central points of the DCCR were the best conditions for obtaining the
highest yield and retention of ascorbic acid, with a temperature of 145°C and 16.5%
maltodextrin. It was analyzed that increasing the concentration of maltodextrin contributed to
reducing the water content, that the solubility of the powder obtained was not affected by the
study variables, that the color is affected by both the concentration of the carrier and the
temperature and that obtaining less hygroscopic powders is favored by increasing the
concentration of maltodextrin and reducing the temperature.

Keywords: Drying. Ascorbic acid. Unripe acerola. Bioactive compounds. Factorial planning.
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1 INTRODUCAO

A acerola (Malpighia glabra e M. emarginata) é um fruto tropical nativo das ilhas do
Caribe e cultivada em climas tropicais e subtropicais. Contém varios nutrientes e compostos
bioativos, como antocianinas, compostos fendlicos, flavondides, sendo que o acido ascorbico
natural ou vitamina C é o composto que mais se destaca do ponto de vista comercial, devido as
suas altas concentracGes. Algumas variedades de acerola contém teores de vitamina C que
variam de 1.500 e podem chegar a 4.500 mg/100 g, que é até 100 vezes maior que o teor de
vitamina C encontrado na laranja (MISKINIS; NASCIMENTO; COLUSSI, 2023).

O Brasil € o maior produtor mundial de acerola e devido a alta perecibilidade, a
comercializa¢do e o consumo dos frutos in natura séo limitados. Grande parte da producédo €
destinada para os processos industriais na obtencéo de alimentos funcionais e nutracéuticos com
acao antioxidante (BORGES et al., 2021).

Aliados aos processos de extracdo, o processo de secagem possibilita a reducdo da
atividade de agua dos produtos, prolongando a vida de prateleira, ja que inibe a atividade de
enzimas naturais e reduz o crescimento microbiano, oferecendo assim formas mais praticas de
manuseio do produto aos processadores de alimentos e consumidores. Um tipico processo
utilizado para muitos extratos vegetais é a secagem por pulverizacdo ou atomizacdo, que
acontece em um secador do tipo Spray dryer. Este equipamento promove a atomizagdo de um
liquido contendo so6lidos em pequenas goticulas de grande area superficial. As goticulas, ao se
encontrarem com ar quente, sdo desidratadas rapidamente devido as altas taxas de transferéncia
de calor e massa e o produto é coletado na forma de p6 (CHEN et al., 2020).

A secagem por pulverizagdo, em alimentos ricos em acucares e 4cidos organicos, é
dificultada devido a tendéncia que estes compostos exibem de apresentar comportamento
pegajoso durante a secagem. Dois fenbmenos acontecem: coesdo particula-particula e adesao
particula-parede, que geram deposicao de produto nas paredes do equipamento e dificuldade no
escoamento e recuperacgéo de pé ao final do processo, gerando perdas (TRUONG, 2014).

Devido a estas caracteristicas, 0 objetivo da presente pesquisa é identificar as condi¢Ges
Otimas de secagem de suco de acerola concentrado para obtencéo de produto em p6 com melhor
rendimento e maior retencdo de vitamina C, através de um delineamento composto central
rotacional (DCCR) sob diferentes condicGes de processo (temperatura de secagem e percentual

de maltodextrina).
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2 OBJETIVO
2.1 Objetivo geral

Realizar a secagem de suco de acerola verde concentrado em Spray dryer. Na secagem,
foram avaliados o0s parametros: temperatura de secagem, concentracdes do carreador
(maltodextrina) e o efeito dessas variaveis no rendimento de secagem e na concentracdo de

compostos bioativos.
2.2 Objetivos especificos

e Determinacdo das condi¢cOes de secagem.

e Caracterizacdo dos pds quanto ao rendimento, compostos fendlicos totais, acido
ascorbico, atividade de agua, teor de agua, higroscopicidade, solubilidade e cor.

e Auvaliacdo do efeito das condi¢bes de secagem nas caracteristicas fisico-quimicas e teor

de compostos bioativos no produto obtido.
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3 REFERENCIAL TEORICO

3.1 Acerola

O cultivo da aceroleira no Brasil iniciou-se com a importagédo de sementes de Porto
Rico, na década de 1950, pela Universidade Federal Rural de Pernambuco, despertando
interesse geral devido ao alto contetdo de vitamina C. Na época, iniciou-se um crescimento
significativo das plantacbes comerciais de forma desordenada, gerando alta variabilidade
genética e diferentes concentracdes de fitonutrientes entre cultivares. Atualmente, grandes
avancos foram obtidos na selecdo de variedades com maiores teores de vitamina C, maior
produtividade no campo e melhor rendimento industrial (RITZINGER et al., 2018). Na Figura

1 é possivel visualizar os estagios de desenvolvimento da acerola.

Figura 1 - Estagios de desenvolvimento da acerola.

Fonte: Amway Corporation, Inc. (2018).

A acerola (Malpighia glabra e M. emarginata) é uma fruta bem reconhecida pelo seu
alto contetdo de vitamina C, flavonoides, compostos fendlicos, antocianinas e carotendides.
Devido a essas caracteristicas, vem sendo estudada como um importante alimento funcional e
nutracéutico, com crescentes demandas de mercado. Compostos bioativos isolados e extratos
de acerola sdo estudados também por suas diversas atividades benéficas a saude e atividades
bioldgicas como antioxidante, antitumoral e protetora e clareadora da pele (BELWAL et al.,
2018).

A vitamina C é um dos mais importantes fitoquimicos que podem ser encontrados em
grande parte das frutas e vegetais. E termolabil, sensivel a luz e facilmente oxidavel. E utilizada

como o nutriente mais frequentemente medido para avaliagdo da perda de outros nutrientes,
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uma vez que se a vitamina C for bem preservada, 0s demais compostos também serdo bem
retidos (NEMA; KAUR; MUJUNDAR, 2021).

Os teores de vitamina C nos frutos de acerola podem apresentar grandes variagdes
dependendo do estadio de maturacéo, época de colheita, clima e local de cultivo (MATSUURA
etal., 2001).

Na Tabela 1 é possivel observar os teores de vitamina C da acerola, de acordo com
diferentes autores (RIBEIRO, 2014):

Tabela 1 - Teores de vitamina C em acerola obtido por diversos autores.

Autores Vitamina C (mg de acido ascérbico.100 g?)
Matsuura et al. (2001) 835 a 1820
Lima et al. (2002) 1066,66 a 1845,79
Chaves et al. (2004) 1021 a 1822
Godoy et al. (2009) 911,96 2 1191,90
Maciel et al. (2010) 750 a 1678
Silva et al. (2011) 2789,89 a 3151,91

Fonte: Ribeiro (2014).

A secagem de frutas para obtencdo de extratos em p6 possibilita a reducéo das perdas
pos-colheita, sua ampla distribuicdo e utilizacdo em diversas formulacGes de produtos
alimenticios, nutracéuticos e cosméticos. Os extratos secos de acerola podem ser usados como
suplementos alimentares, em bebidas, produtos de confeitaria, produtos de panificacédo,
conservacao de carne, iogurtes e para melhorar o perfil nutricional de produtos. Estima-se que
0 mercado global de extrato de acerola atingira US$17,5 bilhdes em 2026, com 8,5% de taxa
de crescimento anual (BELWAL et al., 2018).

Os extratos em po obtidos a partir de acerola apresentam comportamento higroscépico
e pegajoso devido seu alto teor em aclcares e compostos de baixo peso molecular. Essa
caracteristica dificulta o0 manuseio pela rapida absor¢do de umidade do ambiente, reduz a
estabilidade do produto durante o armazenamento e a vida de prateleira dos produtos.
Estratégias como adicdo de carreadores podem reduzir a higroscopicidade dos produtos e
aumentar a retencdo de compostos volateis (RIBEIRO; COSTA; AFONSO, 2019).

Sobulska e Zbicinski (2021) reportaram que produtos ricos em agucares, Como sucos de
frutas e mel, sdo deficeis de secar devido a baixa temperatura de transigdo vitrea (Tg) de seus

componentes, como frutose, glicose e acido citrico. Um produto, quando submetido a
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temperatura acima de sua Tg, passa de um estado amorfo para gomoso, semelhante a borracha,
de forma irreversivel. Métodos para reduzir os impactos na transi¢do vitrea dos produtos
incluem adicéo de carreadores de alto peso molecular e temperaturas de secagem menores que

a Ty dos produtos.

3.1.1 Estadio de maturacédo

A acerola é uma fruta tropical reconhecida pelos altos teores de compostos antioxidantes
e alto valor nutricional. Possui rapido crescimento e amadurecimento e altas concentrac@es de
ascorbato. Durante seu processo de maturacgdo, apresenta elevada taxa respiratoria, que leva a
reducdo do ascorbato e a um estado fragil e perecivel. Vérios fatores como espécie, ambiente e
estddio de maturacdo sdo responsaveis pela composicao quimica do fruto (SANTOS et al.,
2019).

No estudo de Xu et al. (2020), foi avaliada a variagdo de composicdo quimica entre
frutos maduros e imaturos. As principais diferencas entre os dois estagios foi que grande parte
dos aminoacidos, flavonoides, lipidios e terpendides se acumularam em frutos maduros e o
acido ascorbico em frutos imaturos. O extrato alcodlico de acerola imatura, ainda, apresentou
efeito DPPH superior ao maduro.

Nunes et al. (2011) demonstraram em seus estudos sobre antigenotoxicidade e atividade
antioxidante que o extrato obtido a partir da fruta verde, nas concentracdes de 0,5 e 1,0 mg/mL,
induziu efeito protetor ao DNA contra danos causados por H2O2, 0 que ndo pode ser observado

no extrato de acerola madura.

3.2 Secagem por Spray Dryer

Os alimentos, quando nédo apropriadamente protegidos, sdo facilmente atacados por
microrganismos deteriorantes. Muitas técnicas como a salga, cura, defumacdo, conservas,
congelamento e tratamento térmico tem sido aplicadas para preservar os alimentos por mais
tempo. Algumas dessas técnicas podem levar a perdas significativas de nutrientes e alteraces
de aspectos sensoriais importantes como sabor e cor (SHAKER et al., 2022).

A secagem é uma das mais antigas tecnicas utilizadas para conservacao de alimentos.
Além de atuar na remocdo de agua, gera mudancas fisico-quimicas que dificultam a

deterioracdo dos produtos (ENGEL et al., 2017). Com a secagem, as células de microrganismos
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ndo conseguem se desenvolver em baixas atividades de agua, o0 que torna o alimento estavel e
permite que o produto seja armazenado em temperatura ambiente (SHAKER et al., 2022).

Na secagem por Spray dryer, a evaporacdo da umidade dos produtos é feita através da
pulverizacdo de uma solucdo liquida em atmosfera aquecida, o que resulta em altas taxas de
secagem (CHEN et al., 2020). Este mecanismo pode ser mais bem compreendido quando
dividimos o processo em suas operac¢des unitarias constituintes que sdo: atomizacao da solucéo,
contato do produto com o ar quente e evaporacao da umidade. A atomizagdo consiste em levar
uma substancia liquida a um estado de divisdo tdo diminuto de gotas que isto reduz as
resisténcias internas a transferéncia de umidade da gota para o0 meio circundante e influencia na
forma, estrutura, velocidade e distribuicdo do tamanho de particulas e, por consequéncia, na
natureza do produto final. Em uma atomizacdo, um metro cubico de um liquido forma
aproximadamente 2 x 10% gotas uniformes de 100 microns, resultando em uma area de
superficie total de mais de 60.000 m?> (MASTERS, 2002). A Figura 2 ¢ possivel observar os
principais fatores que impactam na secagem por spray dryer.

Figura 2 - Diagrama esquematico de secagem por Spray dryer e fatores que afetam a qualidade
do produto.
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A grande area superficial formada permite atingir altas taxas de secagem. O tempo de
secagem é proporcional ao quadrado da dimenséo da particula e, sendo muito curto, esse tempo
proporciona perdas minimas de compostos sensiveis ao calor. Mesmo as gotas estando em
contato direto com o ar quente, a temperatura das particulas é mantida baixa devido ao
resfriamento causado pelo processo de evaporagdo, chamado de resfriamento evaporativo
(ANANDHARAMAKRISHNAN; ISHWARYA, 2015).

A evaporacdo da umidade, durante a secagem, pode ser descrita em um periodo de taxa
constante e um periodo de taxa decrescente (HUANG, 2011). Quando o produto é exposto ao
ar quente, ocorre uma rapida evaporagdo. Durante esta exposi¢do, ha um aquecimento desde a
temperatura inicial até a temperatura de equilibrio. Durante este periodo, a remocao de umidade
segue em taxa constante de secagem e a umidade é removida da superficie da gota formada. A
medida que a remocdo de umidade prossegue, o soluto dissolvido no liquido atinge uma
concentracdo além de sua concentracdo de saturacdo e tende a formar uma casca fina na
superficie de cada gota, que pode ser descrita como “formagdo de crosta” (DOLINSKY, 2007).

A crosta solidificada retarda o transporte do solvente para a superficie da particula, com
isso a temperatura do produto comeca a aumentar e a secagem torna-se limitada pela taxa de
difusdo. A formacgdo da crosta mostra-se uma caracteristica cinética importante, ja& que o
produto que até entdo apresentava baixa temperatura passa a ser submetido a altas temperaturas,
tendendo a degradar compostos sensiveis ao calor (FARID, 2003).

A técnica de secagem por Spray dryer, segundo Ramos et al. (2016), apresenta varias
vantagens, o que a torna popular em diferentes setores. Algumas das principais vantagens
incluem:

e Rapidez: O Spray dryer é capaz de secar liquidos rapidamente, convertendo-os em pé
em questdo de segundos. Isso € especialmente Util para a producdo em larga escala, pois
permite um alto rendimento e eficiéncia no processo de secagem.

e Alta capacidade de producédo: A secagem por Spray dryer é adequada para a producédo
em grande escala, o que a torna eficiente para industrias que precisam processar grandes
volumes de liquidos em po.

e Preservacdo de propriedades: Durante a secagem por Spray dryer, as altas temperaturas
sdo aplicadas por um curto periodo de tempo, 0 que ajuda a preservar as propriedades
fisicas e quimicas dos materiais. Isso € especialmente importante para produtos

sensiveis ao calor e ingredientes termolabeis.
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e Facilidade de formulacdo: A secagem por Spray dryer permite a producdo de pé com
diferentes formulacGes e caracteristicas, como tamanhos de particulas variados, o que
possibilita a obtencdo de produtos personalizados para diferentes aplicacoes.

e Maior vida atil: A remocdo do teor de agua dos liquidos evita o crescimento de
microrganismos, o que resulta em uma vida util mais longa dos produtos secos.

e Reducéo de volume e peso: A transformacao de liquidos em p6 reduz significativamente
o volume e o peso do produto final, facilitando o0 armazenamento, transporte e manuseio.

e Facilidade de dissolucéo: O p6 obtido por secagem por Spray dryer geralmente possui
boa solubilidade em &gua ou outros liquidos, o que é benéfico para a reconstituicao
rapida e facil obtencdo do produto em sua forma liquida original.

e Controle de umidade: A secagem por Spray dryer permite um controle preciso do teor
de umidade do produto final, o que é importante para garantir a qualidade e estabilidade
do produto.

e Versatilidade: O processo de secagem por Spray dryer pode ser aplicado a uma ampla
variedade de liquidos, tornando-o uma escolha versatil para a inddstria alimenticia,

farmacéutica, quimica e outras.

Apesar de suas muitas vantagens, a secagem por Spray dryer pode ndo ser adequada
para todos os materiais e produtos. Em alguns casos, outras técnicas de secagem podem ser
mais apropriadas, dependendo das caracteristicas especificas do produto e das necessidades da

industria em questao.

3.3 Maltodextrina

A maltodextrina ¢ um carboidrato complexo produzido a partir do amido. E um
ingrediente muito utilizado na industria de alimentos e suplementos esportivos devido as suas
propriedades versateis. Estruturalmente, a maltodextrina € uma cadeia de moléculas de glicose
unidas, resultando em um polissacarideo. A enzima amilase quebra o amido em unidades
menores de glicose, maltose e dextrina durante a digestdo. A maltodextrina é o resultado
intermediario dessa quebra. A maltodextrina ¢ o biopolimero mais utilizado como agente
encapsulante ou carreador em Spray dryer. E obtida através da hidrélise parcial do amido,
proveniente de diferentes fontes como batata, milho e mandioca e é responsavel pela formacao

de filmes poliméricos em produtos microencapsulados. Em outros tipos de alimentos, quando
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utilizada, confere diversas propriedades funcionais, como prevencdo de cristalizacao,
gelificacdo e acéo espessante (BARTHOLD et al., 2019). A Figura 3 mostra a estrutura espacial

da molécula de maltodextrina.

Figura 3 - Estrutura molecular da maltodextrina.
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Fonte: Sigma-Aldrich (2023).

Além da formacdo de filme, a maltodextrina € adicionada ao produto liquido para
aumentar a temperatura de transicdo vitrea da mistura antes da secagem. Com a adicdo, a
temperatura em que o produto apresenta pegajosidade é aumentada. Na maltodextrina, a Tq
pode variar de 100°C a 243°C (TRUONG, 2014).

Segundo Truong (2014), a maltodextrina exerce efeitos diretos sobre a Ty das

formulacGes antes da secagem, conforme ilustrado na Tabela 2:

Tabela 2 - Efeito da maltodextrina na Tg da sacarose, glicose, frutose e acido citrico.

% T, (°C) da Mistura
Maltodextrina ~ Sacarose Glicose Frutose Acido Citrico

100 205 205 205 205
90 166,0+5,0 - - -

80 140,0+3,5 - - -

70 125,0+3,0 110,0+3,8 90,0+3,6 86,1+3,1
60 105,0+2,2  73,7+1,8  60,0+2,4 51,3+1,8
50 96,5+2,5 61,0+1,6  49,5+1,2 44.5+1,9
40 87,0+2,0 57,8+0,9  40,2+0,9 36,2+1,6
30 80,5+2,1 45,6+1,4  34,4+0,8 30,4+0,9
20 74,0+1,9 42,0425 28,0+1,1 26,1+0,8
0 65 38 16 12

Fonte: Truong (2014).
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A classificacdo das maltodextrinas é baseada no valor de dextrose equivalente (DE).
Quanto menos hidrolisadas, apresentam DE’s mais baixos e estdo mais proximas do amido de
origem. A medida que o grau de hidrélise aumenta, aumentam também o valor de DE, a
higroscopicidade e solubilidade, mas a cristalinidade, densidade, capacidade de formacéo de
filme e Tq diminuem (LEE et al., 2018).

Siccama et al. (2021) mostraram em seus estudos que 0 aumento da concentracdo de
maltodextrina resultou em maior retencdo de compostos volateis na secagem de extrato
concentrado de aspargos. As condicGes de secagem tiveram um efeito menor relacionado as
caracteristicas do produto, mesmo sob temperatura de 180°C.

Arilla et al. (2022) estudaram o efeito da adicdo de 0%, 2,5%, 5% e 7,5% de
maltodextrina antes do tratamento térmico em suco de laranja. Concluiram que a maltodextrina
promoveu um efeito protetor em todos os compostos bioativos durante o tempo de
armazenamento do produto se comparado a amostra em que ndo houve adi¢do. Com
concentragdes mais altas de maltodextrina, o produto apresentou maior capacidade

antioxidante.
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4 MATERIAL E METODOS

4.1 Material

Suco de acerola verde concentrado, obtido a partir do processamento industrial de
acerolas verdes da Fazenda Amway Nutrilite do Brasil Ltda, localizada no Sitio Jaburu, S/N,
na cidade de Ubajara, estado do Ceara.

Maltodextrina DE 10 Maltrin® M100 Grain Processing Group.

Hidrdxido de calcio grau USP Labsynth

4.1.1 Preparo da matéria-prima

O processo de produc¢do do suco concentrado de acerola verde foi realizado na industria
segundo as etapas apresentadas no fluxograma da Figura 4. Os extratos congelados foram
doados pela empresa Fazenda Amway Nutrilite do Brasil Ltda e mantidos sob refrigeracdo até

0 preparo das solucGes segundo o planejamento experimental.

Figura 4 - Fluxograma de etapas do processo de produgéo de suco de acerola concentrado.

Recebimento de Matéria-

. Decantagdo de Sélidos
prima

Lavagem Ultrafiltragdo

Sele¢do Manual Pasteurizagdo

Moagem Concentragdo

Prensagem

Tratamento Enzimético Armazenagem

Fonte: Da autora (2023).
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Colheita mecanizada de frutos nos pomares de acerola localizados em Ubajara, Ceara.
Os frutos colhidos foram acondicionados em caixas do tipo horti-fruti, vazadas nas
laterais, para permitir boa circulacdo de ar para os frutos mesmo apds empilhamento
das caixas.

As caixas de acerola recebidas na industria foram pesadas, registradas com nimero de
lote e submetidas a inspecao visual para assegurar a auséncia de contaminantes fisicos,
quimicos e microbioldgicos detectaveis visualmente.

Os frutos foram lavados com agua potavel em tanque de imerséo provido de aspersores
para remocéo de sujidades, como poeira, areia, folhas e galhos.

Ap06s lavagem, os frutos passaram por sele¢cdo manual em esteira rolante para remocao
de frutos estragados ou outros contaminantes que podem néo ter sido visualizados na
inspecdo de recebimento.

Os frutos inteiros foram transportados para moinho de martelos providos de tela
vazada para controle do tamanho das particulas moidas com o objetivo de facilitar a
extracdo de suco nas etapas subsequentes.

Apds moagem, os frutos foram submetidos a prensagem para separacdo das sementes
e casca e obtencéo do suco.

O suco foi submetido a tratamento com enzima pectinase para quebra das cadeias de
pectina, reducdo da viscosidade e auxilio na clarificacao.

Parte dos solidos insoltveis foi removida passando o produto pelo decanter.

O produto decantado foi submetido a ultrafiltracdo para clarificacdo e obtencao de suco
sem sélidos insoltveis. A ultrafiltracdo é provida de um sistema de membranas
poliméricas com poros de didmetro capazes de reter os solidos insoluveis e permitir a
passagem de solidos dissolvidos como as vitaminas, entre as quais o acido ascérbico,
e outros compostos bioativos de baixo peso molecular.

Apos a ultrafiltracdo, o suco passou por um pasteurizador sob temperatura de 90°C
para reducdo da carga microbiana a niveis aceitaveis.

Apb6s a pasteurizagdo, 0 suco passou por evaporador para concentragdo até
aproximadamente 32° brix.

Foram coletadas amostras para o experimento em frascos de polietileno com
capacidade para 1 litro e submetidas a congelamento lento sob temperatura de -15°C

em camara fria.
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4.1.2 Caracteristicas da matéria-prima

A matéria-prima foi analisada (TABELA 3) na industria, em laboratério interno, para

liberacdo do lote do produto.

Tabela 3 - Resultados das analises da matéria-prima.

Suco de acerola verde concentrado

°Brix pH Acido Ascorbico (g/100 g)
31,71 3,0 7,63
Fonte: Da autora (2023).

O brix foi determinado em refratbmetro digital de bancada RFM300-M da
Bellingham+Stanley. O pH foi determinado em pHmetro de bancada da Mettler Toledo. As
concentragdes de Acido Ascorbico foram determinadas em Tituldmetro Automatico da Mettler
Toledo pelo método volumétrico de lodometria, onde o acido ascorbico reduz rapidamente iodo

a fon iodeto, formando o &cido deidroascoérbico.

4.2 Planejamento experimental

Foi realizado um planejamento fatorial completo de ordem 22 com niveis +1 e —1, quatro
pontos axiais nos niveis -o e +a, e trés repeticdes no ponto central, nivel zero, com 2 variaveis
independentes. Portanto, o delineamento composto central rotacional (DCCR), fatorial
completo, incluindo pontos axiais e 3 repeticbes no ponto central, totalizou 11 ensaios
(RODRIGUES; IEMMA, 2014).

Foram avaliados os efeitos de duas varidveis independentes: temperatura (Xi; °C) e
concentracdo de maltodextrina (X2; %). Na Tabela 4 tem-se as variaveis codificadas (Xi)
utilizadas no planejamento do DCCR. Nos tratamentos do DCCR néo foi utilizada dgua para
diluicdo do produto. Toda a agua presente no suco foi oriunda do processo produtivo de

beneficiamento do suco concentrado de acerola verde.
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Tabela 4 - Varidveis independentes do DCCR para secagem em Spray dryer.

Variaveis Variavel -1,41 -1 0 1 1,41
Codificada

X1 - Temperatura (°C) X1 110 120 145 170 180

Xz - Maltodextrina (%) Xz 3,0 7,0 16,5 26,0 30,0

Fonte: Da autora (2023).

Foram avaliadas como variaveis respostas o rendimento, compostos fenolicos totais,
acido ascorbico, atividade de agua, teor de agua, higroscopicidade, solubilidade e cor.

O software Statistic 14.1.0.8 foi utilizado para a analise estatistica dos resultados. Todos
os resultados foram avaliados a 5% de significancia e realizou-se o teste F para analise da
confiabilidade da regressdo. As superficies de resposta foram obtidas considerando o modelo
completo (Eq. 1).

Y= Bo+ BiXy + B2Xz + BriXT + B22X3 + Br2Xi1X; 1)

Onde, Y é a funcéo variavel resposta, Xi (i =1 e 2) sdo as variaveis codificadas estudadas,
Bo € o termo constante, Bi € 0 coeficiente linear Bii e Bij sd0 0s termos quadraticos e interativos,

respectivamente.

4.3 Secagem em Spray dryer

A secagem por atomizagdo foi realizada em Mini Spray dryer modelo MSDi 1.0
Labmag, fixando os seguintes parametros: bico atomizador de 1,0 mm de diametro, pressdo de
ar comprimido de 3,5 kgf/cm?, vaz&o do ar de atomizacdo de 40,5 L/min e vazdo de alimentac&o
de 0,45 L/h.

As temperaturas de secagem minima e maxima foram definidas de acordo com as
limitacGes do Spray dryer, as concentra¢fes de maltodextrina foram definidas com base nos
valores tipicos utilizados na industria, para padronizacdo da concentracdo de &cido ascorbico
do extrato em po. J& o pH foi ajustado para 7,0 com hidroxido de calcio grau USP Labsynth
para utilizacdo como ingrediente em suplementos alimentares, o que ja € praticado pela
industria. O carreador utilizado foi a maltodextrina DE 10 Maltrin® M100 Grain Processing
Group e a sua concentracgdo foi ajustada em relacdo aos sélidos soltveis do suco.

A solucdo de extrato foi mantida sob agitacdo por 30 minutos em banho maria na
temperatura de 45°C. Ap0s a preparacdo dos extratos, foram realizadas as secagens seguindo o
planejamento experimental (TABELA 5).
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Tabela 5 - Ensaios de secagem, em Spray dryer, segundo DCCR.

Variaveis reais

Ensaio
Temperatura (°C) Maltodextrina (%)
1 120 7,0
2 170 7,0
3 120 26,0
4 170 26,0
5 110 16,5
6 180 16,5
7 145 3,0
8 145 30,0
9 145 16,5
10 145 16,5
11 145 16,5

Fonte: Da autora (2023).

4.4 Analise dos pos atomizados do suco de acerola verde
4.4.1 Solubilidade

O indice de solubilidade em &gua foi determinado conforme o método descrito por
Cano-Chauca et al. (2005), com modificacdes. Foi adicionado 0,15 g de pé em 15 mL de agua
deionizada. Essa mistura foi colocada no agitador por 5 minutos. Em seguida, a mistura foi
transferida para tubos Falcon de 15 mL e levados a centrifuga a uma velocidade de 2081 rpm
durante 22 minutos. Apds a centrifugacdo, 3,75 mL do sobrenadante foram retirados, colocados
em béquer e levados imediatamente a estufa a 70°C por 12 horas. A porcentagem de

solubilidade foi calculada conforme Equagéo 2:

Solubilidade (%) = 222 x 100  (2)

0,0375
Onde: P, e P, correspondem ao peso do béquer mais amostra e ao peso inicial do béquer,

respectivamente, e 0,0375 se refere ao fator de diluicéo.
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4.4.2 Atividade de 4gua

A determinacdo de atividade de agua foi realizada utilizando o equipamento Aqualab
(3TE model, Decagon Devices) em 25 + 0,3°C.

4.4.3 Teor de agua

O teor de agua foi determinado conforme AOAC (2005). A porcentagem do teor de agua

foi calculada conforme Equacgéo 3:

peso da amostra inicial—peso da amostra final
peso da amostra inicial

Teor de agua (%) = x 100 (3)

4.4.4 Higroscopicidade

A higroscopicidade foi determinada de acordo com Tonon et al. (2009), no qual 1 g de
po foi acondicionado em um recipiente hermeticamente fechado contendo solucéo saturada a
75% de cloreto de sodio (NaCl). As amostras foram colocadas a 25°C e pesadas em intervalos

de 24 horas até atingir o equilibrio. A higroscopicidade foi calculada conforme Equacéo 4:

Am
Higroscopicidade (%) = I(Tgﬁ)

M

X100 (4)
Onde: Am (g) € 0 aumento de massa do p6 ap6s o equilibrio, M (g) é a massa inicial de
po e M; € o contetdo de agua livre no pé antes da exposi¢do ao ar umido do ambiente.

4.4.5 Rendimento de secagem

O rendimento do processos de secagem foi calculado conforme Cuevas-Glory (2017):
foi avaliado pela determinacédo da recuperacdo do produto, dada pela razéo percentual entre a

massa total do produto recuperado e a massa do extrato fornecido ao sistema em base seca.
4.4.6 Andlise colorimétrica
A determinacdo da cor foi realizada em colorimetro (modelo CM5, Konica Minolta

Spectrophotometer), operando no sistema CIE LCH, para medir os parametros L, C, e h
segundo Gennadios et al. (1996).
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4.4.7 Morfologia

As morfologias das superficies dos pds foram observadas em um microscopico
eletronico de varredura. As amostras foram fixadas em stubs de aluminio, com um adesivo de
carbono de dupla face, e entdo, recobertas com uma fina camada de ouro com espessura de
~20nm, depositada por sputtering, sob vacuo de ~10-5torr, e realizadas as anélises de superficie
dos pos. As analises foram realizadas no Laboratdrio de Microscopia Eletronica e Analise Ultra

estrutural do Departamento de Fitopatologia da Universidade Federal de Lavras — MG.

4.4.8 Compostos fenolicos totais

A analise de fendlicos foi realizada de acordo com o0 método adaptado de Folin Ciocalteu
(WATERHOUSE, 2002). Os extratos (0,5 mL) em p6 foram diluidos em &lcool etilico absoluto
e misturados com 2,5 mL de reagente de Folin-Ciocalteu (10%) e 2 mL de solucéo de carbonato
de sodio (4%). A mistura foi agitada e mantida a temperatura ambiente durante 2 horas, no
escuro. A absorbancia foi medida a 750 nm. Solug¢des aquosas de &cido galico foram utilizadas
para construcdo da curva padrdo. Os resultados foram expressos em mg de acido galico
(GAE)/g de pé.

4.4.9 Determinacao de acido ascorbico por HPLC

A extracdo com acido ascorbico foi realizada de acordo com a metodologia descrita por
Barcia et al. (2010), com pequenas modificagdes. Aproximadamente 1 g de amostra foi pesada
e adicionados 10 mL de solucdo de acido metafosforico (4,5%) em &gua ultrapura e deixados
em repouso por 1 hora em frasco &mbar. A amostra foi posteriormente filtrada com papel de
filtro e o sobrenadante foi centrifugado a 7.000 rpm por 10 minutos e transferido para um frasco
de 1,5 mL. Este foi colocado em banho de ultrassom (marca Unique, modelo USC 2850 A,
Indaiatuba, Brasil) por 30 minutos. Um cromatografo liquido de alto desempenho (HPLC,
Shimadzu, LC-20AT) equipado com um detector UV (Shimadzu, SPD-20A) foi usado para
determinar o teor de &cido ascorbico nas amostras de acordo com Vinci et al. (1995) com
modificagOes. A separagéo foi realizada em coluna Phenomenex 5 um C18 (250 x 4,6 mm),
termostatizada a 30°C. A fase movel foi uma solugdo aquosa de acido acético 0,15% (v/v) com
vazdo de 1,0 mL min?. A deteccdo foi realizada a 254 nm. O pico de acido ascorbico foi

identificado pelo seu tempo de retencdo em comparacdo com as solugbes padrdo. A curva
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analitica foi obtida a partir do cromatograma dos padrées medindo as areas dos picos do acido
ascérbico nas mesmas condi¢des de separacdo aplicadas as amostras. As concentragdes padrdo
de acido ascorbico variaram de 1 a 600 mg/L. As analises foram realizadas na Universidade
Federal de Vicosa - MG.
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

Os resultados das analises experimentais de rendimento, compostos fendlicos totais,
acido ascorbico, atividade de agua, teor de agua, higroscopicidade, solubilidade e cor estdo na
Tabela 6, obtidos do estudo da influéncia das variaveis do processo analisadas (temperatura e
concentracdo de maltodextrina) conforme Delineamento Composto Central Rotacional (item
4.3). Nesta Tabela 6 sdo especificados os niveis codificados das variaveis independentes do

DCCR para cada ensaio e respectivos valores das variaveis respostas.
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Tabela 6 - Resultados das anélises de rendimento, compostos fenolicos (CF), &cido ascérbico, atividade de dgua (Aw), teor de agua, higroscopicidade,

solubilidade e cor (L*, C* e h) dos ensaios de secagens segundo planejamento experimental do DCCR.

: Acido . : : . Cor
] Rendimento CFT [mg o Teor de &gua Higroscopic  Solubilidade
Ensaio X 2 ascorbico Aw ]
[90] GAE/qg] [%0] idade [%0] [90]
[9/ 100 g] Lx o H
1 -1 -1 60,93 117,59 24,30 0,283 9,21 21,01 95,73 80,00 35,25 87,54
2 1 -1 53,84 161,14 23,03 0,180 8,33 22,03 99,33 76,10 38,27 83,06
3 -1 1 53,56 107,16 24,16 0,216 6,99 20,01 92,13 80,28 33,64 85,86
4 1 1 61,15 231,80 24,87 0,194 521 21,72 92,00 77,17 37,11 82,60
5 -141 0 54,56 236,94 24,09 0,227 7,86 20,47 88,00 80,06 33,93 85,97
6 1,41 0 40,43 238,91 25,86 0,214 7,42 21,79 89,07 78,95 34,30 83,23
7 0 -1,41 39,45 258,71 21,38 0,255 10,33 21,78 87,20 78,08 37,86 86,20
8 0 1,41 39,48 273,02 20,37 0,237 5,63 21,10 92,93 78,89 34,52 84,40
9 0 0 67,97 232,10 25,70 0,227 6,88 21,63 90,00 74,43 35,50 80,89
10 0 0 68,24 234,61 25,36 0,181 6,39 21,94 93,33 75,77 34,61 82,08
11 0 0 68,11 253,42 24,90 0,194 7,16 22,00 88,80 73,37 35,50 79,81

Variaveis codificadas: Xi: temperatura; X,: maltodextrina.

Fonte: Da autora (2023).
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Conforme Tabela 6, observa-se que o rendimento de secagem variou de 39,45% a 68,24%. Os

valores maximos foram obtidos no ponto central com temperatura de 145°C e concentracdo de
maltodextrina de 16,5%. Os menores rendimentos foram obtidos nos pontos onde as concentragdes de
maltodextrina foram 3% e 30%, que s&o as concentra¢cdes minima e maxima, respectivamente. Le et
al. (2018) obtiveram rendimentos entre 82,02% e 84,62% na secagem de suco de acerola madura
concentrado, utilizando temperaturas de secagem variando de 130°C a 150°C, com 1,5a 2,5, proporcao
de maltodextrina em relacdo aos sélidos do suco. Para comparagdo, este estudo utilizou proporcées
equivalentes a 0,03 a 0,3 vezes a propor¢do de maltodextrina em relacdo a massa seca do suco
concentrado. Ja Araguez-Fortes, Robaina-Morales e Pino (2019) obtiveram rendimento de 67,9% para
0 extrato de goiaba obtido em Spray dryer. Este valor foi alcancado com concentracdo de maltodextrina
de 75% em base seca de sélidos em relacdo ao suco, superior ao deste estudo, sob temperatura de
148°C.

As concentracfes de compostos fendlicos variaram de 107,16 mg GAE/g, sob temperatura de
120°C e 26% de maltodextrina, a 273,02 mg GAE/g, sendo esta a maior concentra¢do, no ensaio
realizado a temperatura de 145°C com 30% de maltodextrina. Karaca, Guzel e Ak (2016) avaliaram
os efeitos das condicGes de secagem de suco concentrado de cereja azeda em Spray dryer e
encontraram concentrac@es de compostos fenolicos totais que variaram de 16,9 a 24,6 mg GAE/g no
extrato em po6 obtido. Na condicdo 6tima de secagem, a concentracdo maxima de solidos de cereja
azeda foi limita a 25% da formulacdo em relacdo ao agente carreador maltodextrina. Este estudo
encontrou valores de compostos fendlicos totais até 11 vezes maior que o encontrado no estudo com
cereja azeda, o que pode ser explicado pela propria diferenca nas caracteristicas das frutas, cereja e
acerola, mas também pelo grau de maturacdo dos frutos, madura e verde, e pH das formulacbes para
secagem, com pH 3,2 para suco de cereja concentrado e pH 7,0 para suco de acerola verde concentrado,
apos a adicdo de hidroxido de célcio. Horuz, Altan e Maskan (2012), em seus estudos sobre otimizacao
da secagem de suco de roma em Spray dryer, avaliaram que a temperatura e a concentracdo de
maltodextrina afetaram o contetdo de composto fendlicos proporcionalmente. Eles observaram que
com baixo e alto percentual de maltodextrina, o aumento da temperatura resultou no aumento do teor
de compostos fendlicos totais. Os autores evidenciaram ainda que em temperaturas baixas e altas, o
aumento da concentracdo de maltodextrina também resultou no aumento do teor de compostos
fendlicos totais. Neste estudo, foram encontrados resultados semelhantes aos dos autores se
compararmos os resultados dos ensaios 01 e 04; 02 e 03.

A maior concentracdo de acido ascorbico apresentada foi de 25,86 g/100 g, com temperatura
de 180°C e 16,5% de maltodextrina, no ensaio 6. A menor concentracdo encontrada foi no ensaio 8

com 20,37 g/100 g, na temperatura de 145°C e 30% de maltodextrina. Aragtiez-Fortes, Robaina-
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Morales e Pino (2019), em suas pesquisas sobre otimizacdo da secagem de suco de goiaba em Spray

dryer, concluiram que a concentracdo de maltodextrina teve efeito positivo na retencdo de acido
ascorbico e que este efeito pode ser atribuido a protecédo do carreador aos compostos termolabeis como
0 acido ascorbico. Neste estudo, foi possivel visualizar diferencas que corroboram com esta conclusdo
comparando os resultados dos ensaios 02 e 04, nos quais foram adicionados 7% e 26% de
maltodextrina, respectivamente, e com secagem sob mesma temperatura de 170°C. O extrato obtido
no ensaio 04 apresentou 8% a mais de acido ascorbico em comparacao ao ensaio 02.

Em todas as condic¢Oes de secagem, 0s extratos apresentaram baixos valores de atividade de
agua, que variaram de 0,180 a 0,255, o que favorece sua estabilidade no armazenamento. Em seu
estudo, Braga et al. (2020) encontraram valores de Aw aproximados, de 0,210, 0,208 e 0,107 para 0s
extratos obtidos a partir de suco de abacaxi com hortel&, secos em Spray dryer, com concentracées de
maltodextrina de 0%, 3% e 15%.

Os teores de agua analisados variaram de 5,21% a 10,33%. O menor teor de dgua foi obtido no
ensaio 4 com temperatura de 170°C e 26% de maltodextrina e o maior teor foi obtido a 145°C com 3%
de maltodextrina no ensaio 7. Com isso, podemos observar que o maior valor foi obtido com a menor
concentragdo de maltodextrina. Kim, Kim e Eun (2023), em seus estudos sobre extratos de suco de
damasco japonés, obtiveram teores de agua minimo e maximo, respectivamente, de 1,37% com 20%
de maltodextrina e de 8,12% com 10% de maltodextrina e concluiram que o teor de umidade diminui
quando a concentracdo do carreador aumenta.

A higroscopicidade variou de 20,01% a 22,03% até estabilizacdo da massa das amostras. De
acordo com a classificacdo do GEA Niro Research Laboratory (2003), os extratos de acerola verde
obtidos podem ser classificados como muito higroscopicos, com excec¢do do extrato obtido no ensaio
03, classificado como higroscopico. Ribeiro, Costa e Afonso (2019), ao analisar a higroscopicidade do
extrato de polpa de acerola obtida via Spray dryer, com 17,1% de maltodextrina, encontraram valores
de 5,18%, classificando o pé como ndo higroscopico. As diferencas nas higroscopicidades entre 0s
extratos de acerola verde deste estudo e o p6 obtido a partir da polpa de acerola madura podem estar
associadas ao grau de maturagdo dos frutos utilizados. Ja Aragliez-Fortes, Robaina-Morales e Pino
(2019) obtiveram, no extrato de goiaba seco por Spray dryer, higroscopicidades que variaram de
21,90% a 27,80% com concentracOes de maltodextrina de 50% a 75% em base seca em relacdo ao
suco e temperaturas que variaram de 130°C a 170°C.

A solubilidade dos extratos variou de 87,20% a 99,33%. A menor solubilidade foi atingida no
ensaio 7 com 3% de maltodextrina e a maior com 7% de maltodextrina no ensaio 2. Em seus estudos,
Braga et al. (2020) analisaram extratos de abacaxi com horteld com trés diferentes concentracdes de

maltodextrina, 0%, 3% e 15% e obtiveram resultados de solubilidade acima de 98% nos trés casos.
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Assim, concluiram que a solubilidade nao foi afetada pelo adjuvante, ja que o0 aumento da concentragédo

de maltodextrina ndo causou reducao da solubilidade dos pos.

Na avaliacdo dos atributos de cor foi adotado o espago L*C*h. Neste espago, o parametro L*,
que indica luminosidade, variou de 80,28 para o extrato mais claro e 73,37 para 0 extrato mais escuro,
nos ensaios 03 e 11, respectivamente. O parametro C*, que indica saturagéo, variou de 33,64 a 38,27,
para a menor e a maior saturacdo de cor, nos ensaios 3 e 2, respectivamente. Para o parametro h, a
maior diferenca de tonalidade se deu entre os extratos obtidos nos ensaios 1 e 11, com h de 87,54 e
79,81, respectivamente. De acordo com o estudo de Braga et al. (2020) sobre a secagem de abacaxi
com horteld em Spray dryer, a luminosidade aumentou com o aumento da concentracdo de
maltodextrina, apresentando os valores de 33,65, 55,72 e 57,56 para 0s extratos cujas concentracdes
foram de 0, 5 e 15%, respectivamente. Neste estudo, foi possivel observar comportamento semelhante
nos ensaios em que a temperatura foi a mesma, mas a concentragdo de maltodextrina foi diferente,
como nos ensaios 08, 09, 10, 11. Além da concentracdo de maltodextrina, houve também contribuicao
da temperatura, como nos ensaios 03 e 04, onde ambos tinham 26% de maltodextrina, mas a

luminosidade foi mais alta no ensaio de menor temperatura.

5.1 Analise estatistica do DCCR do processo de secagem

A anélise estatistica dos resultados experimentais do DCCR permitiu a obtencdo de modelos
para descrever o comportamento das variaveis independentes. Nas Tabelas 7 e 8 tem-se os valores dos
coeficientes de regressdo, seus respectivos p-valores e o coeficiente de determinacdo (R?) para as
variaveis respostas rendimento, compostos fendlicos, acido ascoérbico, atividade de agua, teor de agua,

higroscopicidade e solubilidade e cor dos pés.
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Tabela 7 - Estimativa do coeficiente de regressdo (C.R.) e p-valor para rendimento, compostos fendlicos (CF), &cido ascorbico, atividade de

agua (Aw), teor de agua, higroscopicidade e solubilidade dos ensaios de secagens segundo planejamento experimental do DCCR.

Acido ascorbico

Solubilidade [%]

Rendimento [%0] CFT [mg GAE/(q] Aw Teor de 4gua [%]  Higroscopicidade [%6]
[g/ 100 g] (R?=10,69)
(R*=65,92%) (R*=30,10) (R*=69,38) (R?=94,11) (R*=95,50)
(R?=82,24)

CR p-valor CR. p-valor C.R. p-valor CR. p-valor C.R. p-valor C.R. p-valor C.R. p-valor
Média 68,11 0,0001 240,04 0,0017 25,32 0,0000 0,20 0,0000 6,81 0,0000 21,86 0,0000 90,69  0,0000
Xi(L) -2,44 0,4950 21,37 0,4126 0,24 0,5417 -0,02 0,0970 -0,41 0,0733 0,57* 0,0005* 0,62 0,7310
X1(Q) -6,83 0,1434 -25,43 0,4128 0,12 0,7894 0,01 0,5812 0,32 0,1971 -0,39* 0,0062* 0,30 0,8888
Xa(L) 0,00 0,9995 10,06 0,6916 0,03 0,9312 -0,01 0,3153 -1,50* 0,0004* -0,28* 0,0106* -0,36  0,8434
X2(Q) -10,85*  0,0402* -11,46 0,7040 -1,93* 0,0072* 0,02 0,1304 0,49 0,0721 -0,23* 0,0417* 1,07 0,6229
X1 Xz 3,67 0,4686 20,27 0,5752 0,49 0,3893 0,02 0,1642 -0,23 0,4208 0,17 0,1486 -0,93  0,7156

Xi variavel codificada da temperatura, X, variavel codificada da concentracdo de maltodextrina, L indica o termo linear e Q indica o termo quadratico. (*) indicam variaveis
estatisticamente significativas, a 5% de significancia.

Fonte: Da autora (2023).



Tabela 8 - Estimativa do coeficiente de regresséo (C.R.) e p-valor para os parametros de cor (L*, C* e h) dos ensaios de secagens segundo
planejamento experimental do DCCR.

L* Cc* h
(R?=87,00%) (R?=71,50) (R*=92,28)
CR p-valor C.R. p-valor CR. p-valor
- 74,52 0,0000 35,20 0,0000 80,93 0,0000
Média
- _ * *
Xy(L) 1,07 0,0542 0,88 0,0925 1,45 0,0076
2,34* 0,0059* -0,32 0,5578 1,79* 0,0066*
Xi(Q)
Xo(L) 0,31 0,4990 -0,94 0,0773 -0,59 0,1424
1,83* 0,0157* 0,72 0,2102 2,14* 0,0031*
X2(Q)
X1 Xz 0,20 0,7576 0,11 0,8580 0,31 0,5500

X; varidvel codificada da temperatura, X, varidvel codificada da concentracdo de maltodextrina, L
indica o termo linear e Q indica o termo quadratico. (*) indicam variaveis estatisticamente
significativas, a 5% de significancia.

Fonte: Da autora (2023).
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Foi considerado, para avaliar a significancia para as varidveis, o p-valor menor que 0,05
e 0 Fcaculado maior que 0 Fravelado para a regressdo. Isso foi observado para rendimento
(R?=65,92%), acido ascorbico (R?=82,24%), teor de agua (R?=94,11%), higroscopicidade
(R2=95,50%), L* (R?=87,00%) e h (R?=92,28%). Por outro lado, os compostos fendlicos
(R?=30,10%), Aw (R?=69,38%), solubilidade (R?>=10,69%), e C* (R?=71,50) apresentaram p-
valor maior que 0,05. Esses dados podem ser observados nas Tabelas de ANOVA que se
encontram no Apéndice A, considerando-se 0 modelo completo (RODRIGUES; IEMMA,
2014).

5.2 Acido ascorbico

Para a concentracdo de acido ascorbico (TABELA 7), verifica-se que o efeito
estatisticamente significativo foi o termo quadratico da concentragio de maltodextrina (X»?) de
forma negativa. Formou-se uma sela em que € possivel observar, na Figura 5, que valores
centrais de maltodextrina, independente da temperatura, favorecem a maior concentracdo de
acido ascdrbico no pé.

O aumento do teor de maltodextrina, até certos niveis, na mistura de alimentacdo
resultou em uma menor degradacdo do acido ascorbico. Esse efeito pode ser atribuido ao
aumento da eficiéncia de encapsulamento pelo material de transporte (ARAGUEZ-FORTES;
ROBAINA-MORALES; PINO, 2019). Em outros estudos, um aumento da estabilidade do
acido ascorbico também foi observado pelo aumento do contetido do transportador (CUEVAS-
GLORY et al., 2017; EROGLU; TONTUL; TOPUZ, 2018; PINO; ARAGUEZ-FORTES;
BRINGAS-LANTIGUA, 2018).

Abaixo tem-se 0 modelo estatistico completo para descrever a influéncia das variaveis
independentes codificadas na variavel resposta acido ascorbico. Com o uso deste modelo foi
possivel gerar o grafico de superficie de respostas (FIGURA 5).

Acido Ascérbico (%) = 25,32 + 0,24X; + 0,12X? + 0,03X, — 1,93X2 + 0,49X, X,
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Figura 5 - Superficie de resposta para &cido ascérbico em funcéo da temperatura de secagem e
concentracdo de maltodextrina.

By, ) 0I0uSE OTEY

Fonte: Da autora (2023).

Conforme superficie de resposta (Figura 5), € possivel predizer que maiores retences
de &cido ascorbicos sdo obtidos com a adicdo de 10 a 18% de maltodextrina.

5.3 Rendimento

Em relacdo ao rendimento (TABELA 7) verifica-se que o efeito estatisticamente
significativo foi o termo quadréatico da concentracio de maltodextrina (X2?), sendo que o
coeficiente de regressdo do termo quadratico foi negativo, indicando um ponto de maximo na
regido de estudo. Podemos observar que a temperatura ndao foi significativa neste estudo,
indicando a possibilidade de realizar as secagens em uma ampla faixa de temperaturas.

Ao observar a superficie de resposta na Figura 6, podemos notar que concentracfes
muito baixas e concentracbes muito altas de maltodextrina, tendendo aos pontos axiais,
reduzem o rendimento. A analise do ponto maximo pelo software Statistic, identifica a condicéo
145°C de temperatura e 16,50% de maltodextrina para obtencdo do melhor rendimento,
67,97%.

Rendimento em pdé aumenta com a temperatura até um nivel ideal devido a diferenca
entre a temperatura de transicéo vitrea (Tg) e a temperatura da particula. Quando a temperatura

do ar de entrada é muito alta, a temperatura da particula aumenta rapidamente acima da Tg, e a
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gota gruda na superficie quente da camara de secagem. Pelo contrario, quando a diferenca é
minima, o po gruda na superficie quente mais facilmente porque néo esta completamente seco
e causa menor rendimento. E sabido que um aumento no conteido do material transportador
diminui a pegajosidade e, como resultado, um aumento no rendimento em pé (ARAGUEZ-
FORTES; ROBAINA-MORALES; PINO, 2019). Esta tendéncia esta de acordo com resultados
publicados anteriormente (BAZARIA; KUMAR, 2016; LARGO-AVILA; CORTES-
RODRIGUEZ; CIRO VELASQUEZ, 2015; VARDIN; YASAR, 2012).

Abaixo tem-se 0 modelo estatistico completo para descrever a influéncia das variaveis
independentes codificadas na variavel resposta rendimento. Com o uso deste modelo foi
possivel gerar o gréfico de superficie de respostas (FIGURA 6).

Rendimento (%) = 68,11 — 2,44X; — 6,83X% + 0X, — 10,85X2 + 3,67X, X,

Figura 6 - Superficie de resposta para rendimento em funcdo da temperatura de secagem e
concentracdo de maltodextrina.
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Fonte: Da autora (2023).

5.4 Teor de 4gua

Em relacdo ao teor de agua (TABELA 7) verifica-se que o efeito estatisticamente
significativo foi o termo linear da concentragdo de maltodextrina (X2), sendo que o coeficiente
de regressdo do termo linear foi negativo, indicando que menores concentracfes de

maltodextrina aumentam o teor de agua do extrato, o que pode ser observado na superficie de
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resposta (FIGURA 7). Foi observado que a temperatura ndo foi significativa, indicando baixa
influéncia no teor de &gua do extrato obtido.

Um aumento no teor de maltodextrina causou uma diminui¢édo na umidade do produto.
A adicdo do carreador aumenta o contetdo total de sélidos da formulacdo e diminui a massa de
agua livre para evaporar (ARAGUEZ-FORTES; ROBAINA-MORALES; PINO, 2019).
Muitos outros autores tambem observaram uma reducéo da umidade de p6s obtidos em Spray
dryer com o aumento do teor de material de transporte (PATIL; CHAUHAN; SINGH, 2014;
SHISHIR et al., 2014, 2015, 2016).

Abaixo tem-se 0 modelo estatistico completo para descrever a influéncia das variaveis
independentes codificadas na variavel resposta teor de d&gua. Com o uso deste modelo foi
possivel gerar o grafico de superficie de respostas (FIGURA 7).

Teor de dgua (%) = 6,81 — 0,41X; + 0,32X2 — 1,50X, + 0,49X2 — 0,23X, X,

Figura 7 - Superficie de resposta para teor de agua em fungdo da temperatura de secagem e
concentracdo de maltodextrina.
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5.5 Higroscopicidade

Para a higroscopicidade (TABELA 7) verifica-se que os efeitos da temperatura (X1; X1?)
e da concentracdo de maltodextrina (X2; X2?), para os termos lineares e quadraticos, foram
estatisticamente significativos, sendo que os coeficientes de regressdo dos termos quadraticos
foram negativos, indicando um ponto de méximo na regido de estudo.

Ao observar a superficie de resposta na Figura 8, podemos notar que menores
higroscopicidades, caracteristica desejavel para este produto, podem ser conseguidas com
concentragcdes mais altas de maltodextrina e menores temperaturas de secagem. Ao analisar 0
ponto maximo pelo software Statistic, identificamos a condigdo 145°C de temperatura e 16,50%
de maltodextrina para higroscopicidade de 21,94%.

Os agentes carreadores como a maltodextrina sdo reconhecidos na secagem por
atomizacéo, porque aumentam a Tq € a porcentagem de rendimento e reduzem a pegajosidade
e a higroscopicidade do produto em p6 (SHISHIR; CHEN, 2017).

Abaixo tem-se 0 modelo estatistico completo para descrever a influéncia das variaveis
independentes codificadas na variavel resposta higroscopicidade. Com o uso deste modelo foi
possivel gerar o grafico de superficie de respostas (FIGURA 8).

Higroscopicidade (%) = 21,86 + 0,57X; — 0,39X2 — 0,28X, — 0,23X2 + 0,17X, X,
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Figura 8 - Superficie de resposta para higroscopicidade em funcao da temperatura de secagem
e concentragdo de maltodextrina.
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Fonte: Da autor (2023).

56CorL*eh

Para o parametro de cor L* (TABELA 8), verifica-se que os efeitos estatisticamente
significativos foram os termos quadraticos da temperatura (Xi?) e da concentragio de
maltodextrina (X2?), sendo que os coeficientes de regressdo dos termos quadraticos foram
positivos, indicando um ponto de minimo na regido de estudo.

Ao analisar o ponto minimo pelo software Statistic, identificamos a condi¢éo de 145°C
de temperatura e 16,5% de maltodextrina para obtencdo para um L* de 73,37.

Em relacdo ao parametro de cor h (TABELA 8) verifica-se que os efeitos
estatisticamente significativos foram os termos linear e quadratico da temperatura (X1; X12) e 0
termo quadratico da concentragdo de maltodextrina (X2?), sendo que os coeficientes de
regressdo dos termos quadraticos foram positivos, indicando um ponto de minimo na regido de
estudo.

Ao analisar o ponto minimo pelo software Statistic, identificamos a condigdo de
145,0°C de temperatura e 16,50% de maltodextrina para obtengéo de um h de 79,81.

A maltodextrina e a temperatura afetam significativamente a diferenca total de cor,
devido a sensibilidade dos pigmentos ao processo de aquecimento e ao efeito de diluicdo da
maltodextrina (incolor) na cor dos pés (HORUZ; ALTAN; MASKAN, 2012).
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Abaixo tem-se 0s modelos estatisticos completos para descrever a influéncia das

variaveis independentes codificadas nas variaveis resposta L* e h. Com o uso destes modelos

foi possivel gerar os graficos de superficies de respostas (FIGURA 9).
L = 74,52 — 1,07X; + 2,34X2 + 0,31X, + 1,83X% + 0,20X, X,
h = 80,93 — 1,45X; + 1,79X% — 0,59X, + 2,14X2 + 0,31X, X,

Figura 9 - Superficie de resposta para L* em fungdo da temperatura de secagem e concentragdo

de maltodextrina (A) e superficie de resposta para h em funcéo da temperatura de
secagem e concentracdo de maltodextrina (B).
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Fonte: Da autora (2023).

5.7 Compostos fendlicos totais, Aw, solubilidade e cor C*

Alguns dos modelos apresentaram baixos coeficientes de determinacdo e/ou p-valor
maior que 0,05 € Fcalculado Menor que 0 Franelado Para a regressao e por isso ndo foi possivel gerar
superficies de resposta. Isso foi observado para compostos fendlicos (R2=30,10%), Aw
(R?=69,38%), solubilidade (R2=10,69%) e cor C* (R2=71,50). Esses dados podem ser
observados nas Tabelas de ANOVA que se encontram no Apéndice A, considerando-se o
modelo completo (RODRIGUES; IEMMA, 2014). Portanto, para estas respostas, foi observado

que as varidveis temperatura (X1) e concentragdo de maltodextrina (X2) ndo apresentaram
efeitos significativos neste estudo.
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5.8 Morfologia das particulas

As particulas de (A) e (B) mostradas na Figura 10 correspondem aos ensaios 01 e 02,
possuem a mesma concentracdo de maltodextrina de 7%, mas com temperatura diferentes de
120°C e 170°C, respectivamente. No caso de (A) as particulas apresentaram-se mais enrugadas,
com superficies irregulares. Em (B) ja foi possivel notar uma tendéncia de formacdo de
particulas de superficies mais lisas.

As particulas do ensaio 04 (C) foram secas a 170°C de temperatura e 26% de
maltodextrina e a do ensaio 10 (D), a 145°C e 16,5% do carreador. Em ambos os casos, foram
visualizadas particulas ligeiramente mais uniformes em tamanho e de superficies mais lisas.

As irregularidades morfoldgicas nas particulas de pds produzidos em Spray dryer sdo
devidas a taxa de evaporacdo da dgua durante o processo de secagem e temperaturas mais altas
levam a um numero mais significativo de particulas com uma superficie lisa. A adicdo de

maltodextrina também contribui e diminuiu a tendéncia de aglomeracéo (BRAGA et al., 2020).



Figura 10 - Eletromicrografia de Varredura para os ensaios 01 (A), 02 (B), 04 (C) e 10 (D).
— =

Fonte: Da autora (2023).
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6 CONCLUSAO

O extrato em po de suco de acerolas verdes apresenta alta concentracdo de compostos
fenolicos e acido ascérbico. A concentracdo maxima de compostos fenolicos foi de 258,71 mg
GAE/100 g e de &cido ascorbico foi de 25,86 g/100 g.

Podemos identificar que maiores percentuais de maltodextrina favorecem a obtencao de
pGs com menores teores de dgua e menor higroscopicidade.

A cor dos poés é influenciada tanto pela concentracdo de maltodextrina quanto pela
temperatura de secagem.

N&o ha influéncia da temperatura ou concentracdo de maltodextrina na solubilidade dos
pos.

Temperaturas de secagem mais altas e maiores concentracfes de maltodextrina
produzem particulas com superficies mais lisas e tamanhos mais regulares.

O melhor rendimento pode ser obtido no ponto central do DCCR com 145°C de
temperatura e 16,5% de maltodextrina, neste mesmo ponto também se observa uma maior

retencdo de &cido ascorbico.
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APENDICE

APENDICE A - Tabelas de ANOVA para as variaveis respostas do DCCR

Rendimento
Tabela 1 — ANOVA para a resposta de rendimento.

Fonte de variacao Somados Grausde Quadrado Fealc p-valor
quadrados liberdade medio
Xy(L) 47,45 1 47,45 0,54  0,4950
Xy(Q) 263,69 1 263,69 3,01  0,1434
Xa(L) 0,00 1 0,00 0,00 0,9995
X2(Q) 664,58 1 664,58 7,58 0,0402
X1 X2 53,88 1 53,88 0,61 0,4686
Residuo 438,35 5 87,67
Total 1286,28 10
% de variacdo explicada (R?) = 65,92% Fs;s5.005= 5,05
Compostos fendlicos
Tabela 2 — ANOVA para a resposta de compostos fendlicos.
Fonte de variacéo Somados Grausde Quadrado Fealc p-valor
qguadrados liberdade médio
Xy(L) 3654,10 1 3654,10 080  0,4126
Xy(Q) 3651,09 1 3651,09 0,80 0,4128
Xa(L) 809,38 1 809,38 018  0,6916
X2(Q) 741,29 1 741,29 0,16  0,7040
X1 X2 1643,90 1 1643,90 0,36 0,5752
Residuo 22893,07 5 4578,61
Total 32749,38 10

% de variacdo explicada (R?) = 30,10% Fs;s.005= 5,05



Acido Ascérbico

Tabela 3 — ANOVA para a resposta de acido ascorbico.
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Fonte de variacao Somados Grausde Quadrado Fealc p-valor
quadrados liberdade medio
Xy(L) 0,47 1 0,47 0,43 0,5417
X1(Q) 0,09 1 0,09 0,08 0,7894
Xa(L) 0,01 1 0,01 0,01 0,9312
X2(Q) 21,00 1 21,00 19,17  0,0072
X1 X2 0,97 1 0,97 0,89 0,3893
Residuo 5,48 5 1,10
Total 30,84 10
% de variacdo explicada (R?) = 82,24% Fs;5.005= 5,05
Aw
Tabela 4 — ANOVA para a resposta de Aw.
Fonte de variacao Somados Grausde Quadrado Fealc p-valor
quadrados liberdade medio
Xy(L) 0,00 1 0,00 4,16 0,0970
X1(Q) 0,00 1 0,00 0,35 0,5812
Xa(L) 0,00 1 0,00 1,24 0,3153
X2(Q) 0,00 1 0,00 3,27 0,1304
X1 Xz 0,00 1 0,00 2,65 0,1642
Residuo 0,00 5 0,00
Total 0,01 10
% de variagdo explicada (R?) = 69,38% Fs:5.0,05 = 5,05
Teor de Agua
Tabela 5 — ANOVA para a resposta de teor de agua.
Fonte de variagio Somados Grausde Quadrado Fealc p-valor
quadrados liberdade meédio
Xy(L) 1,35 1 1,35 5,11 0,0733
X1(Q) 0,58 1 0,58 2,21 0,1971
Xa(L) 17,96 1 17,96 68,16  0,0004
X2(Q) 1,36 1 1,36 5,17 0,0721
X1 Xz 0,20 1 0,20 0,77 0,4208
Residuo 1,32 5 0,26
Total 22,38 10
% de variagdo explicada (R?) =94,11% Fs.5.0,05= 5,05



Higroscopicidade

Tabela 6 — ANOVA para a resposta de higroscopicidade.
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Fonte de variacao Somados Grausde Quadrado Fealc p-valor

quadrados liberdade medio
Xy(L) 2,64 1 2,64 64,64  0,0005
X1(Q) 0,84 1 0,84 20,64  0,0062
Xa(L) 0,65 1 0,65 15,79  0,0106
X2(Q) 0,30 1 0,30 7,40 0,0417
X1 X2 0,12 1 0,12 2,91 0,1486

Residuo 0,20 5 0,04
Total 4,54 10
% de variacdo explicada (R?) = 95,50% Fs; 5. 005 = 5,05
Solubilidade
Tabela 7 — ANOVA para a resposta de solubilidade.

Fonte de variacao Somados Grausde Quadrado Fealc p-valor

quadrados liberdade medio
Xy(L) 3,10 1 3,10 0,13 0,7310
Xy(Q) 0,51 1 0,51 0,02 0,8888
Xo(L) 1,01 1 1,01 0,04 0,8434
X2(Q) 6,42 1 6,42 0,27 0,6229
X1 X2 3,48 1 3,48 015  0,7156

Residuo 117,14 5 23,43

Total 131,16 10
% de variagdo explicada (R?) = 10,69% Fs: 50,05 = 5,05



Tabela 8 - ANOVA para a resposta de cor L.

CorL
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Fonte de variacao Somados Grausde Quadrado Fealc p-valor
quadrados liberdade medio
Xy(L) 9,20 1 9,20 6,27 0,0542
X1(Q) 30,89 1 30,89 21,06  0,0059
Xa(L) 0,78 1 0,78 0,53 0,4990
X2(Q) 18,89 1 18,89 12,87  0,0157
X1 X2 0,16 1 0,16 0,11 0,7576
Residuo 7,34 5 1,47
Total 56,41 10
% de variacdo explicada (R?) = 87,00% Fs;s:005= 5,05
Cor C
Tabela 9 — ANOVA para a resposta de cor C.
Fonte de variacao Somados Grausde Quadrado Fealc p-valor
quadrados liberdade medio
Xa(L) 6,15 1 6,15 4,31 0,0925
Xy(Q) 0,56 1 0,56 0,39 0,5578
Xa(L) 7,02 1 7,02 4,92 0,0773
X2(Q) 2,94 1 2,94 2,06 02102
X1 X2 0,05 1 0,05 004  0,8580
Residuo 7,13 5 1,43
Total 25,01 10
% de variacdo explicada (R?) = 71,50% Fs;s.005= 5,05
Corh
Tabela 10 — ANOVA para a resposta de cor h.
Fonte de variacéo Somados Grausde Quadrado Fealc p-valor
qguadrados liberdade médio
Xa(L) 16,86 1 16,86 18,59  0,0076
X(Q) 18,10 1 18,10 19,96  0,0066
Xa(L) 2,74 1 2,74 3,03 0,1424
X2(Q) 25,87 1 25,87 28,53  0,0031
X1 X2 0,37 1 0,37 0,41 0,5500
Residuo 4,53 5 0,91
Total 58,72 10
% de variacdo explicada (R?) = 92,28% Fs;5.005= 5,05



