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1. LNTRODUCAO

A necessidade de estabelecer uma real melhoria nos sis-
temas de produgdo e preservacdo de alimentos , aiiada ao crescimen-
to populacional conduz aoaperfeicoamento de métodos e processos de
preservagdo. Dentre estes, a desidratacgao oferece multiplas vanta-
gens, notadamente pelo efeito do aumento da estabilidade do produ-
to mesmo acondicionado a temperatura ambiente,e pela reducao de
P€50. que provoca significativas reducdes nos custos gé acondiciona
mento, armazenamento e transporte, entre outros. A liofilizacdo €,
entre a maioria dos processos de desidratacdo, aquele que confere
ao produto as melhores caracteristicas funcionais e organolépticas,

HARPER & TAPPEL (20).

Diversos estudos vém sendo conduzidos numa tentativa
de tornar o processo de liofilizagdo mais apropriado a obtencdo de
produtos derivados de frutas tropicais, MOY (42). LIMA (34) reali-
Zou estudo de vida de prateleira de banana liofilizada acondiciong
da em filmes flexiveis. DE GOIS (12) obteve mamao liofilizado em

PO e em granulos com vistas a estabelecer caracteristicas de absor
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¢do d'dgua do produto, CAL-VIDAL (5) numa tentativa de tornar o
processo mais apropriado ao maracuja fez uso de variaveis de pro-
cesso (congelamento e temperatura de liofilizagao), da adicdo de

aglicar e agentes anti-caking,

Os liofilizados de frutas tropicais se caracterizam por
possuirem uma alta higroscopicidade que os torna susceptiveis a mu
dangas fisicas indesejaveis notadamente o fendmeno de caking que
consta da formagao de agregados de alta consisténcia que impedem a
fluidez dos pos necessdria em operacdes industriais de acondiciona

mento e consumo, HAMANO § SUGIMOTO (19).

A alta higroscopicidade e consequente potencial de ca-
king das frutas liofilizadas tem sido um grande obstaculo nas ten-
tativas de expansdo da industrializacido e comercializagao destes
produtos. Por esta razdo o conhecimento das propriedades de absor-
Gao d'agua destes produtos é de grande relevincia e tais proprieda
des sao comumente estudadas mediante a determinagao de isotermas
as quais sao curvas que permitem avaliar o comportamento higrosco-
pico e,em decorréncia disto,o proprio potencial de estabilidade £3:

sico-quimica dos produtos liofilizados.

Na tentativa de minimizar o potencial de caking em pro-
dutos com alta higroscopicidade, utilizam-se agentes condicionado-
res de fluidez,comumente chamados de agentes anti-caking, os quais
consistem de pos muito finos contendo materiais inertes adiciona-

dos ao produto em niveis permitidos pela legislagdo (maximo de

Em vistas destas consideragdes, o presente trabalho te-

ve como objetivos:
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1. Caracterizar a cinética de absorgdo d'agua da goiaba

liofilizada em po submetida a diversas condicdes ambientais.

2. Estudar o comportamento higroscépico de poés de goia-
ba liofilizada mediante a analise das isotermas de absorgao a di-

versas temperaturas,

3. Avaliar o efeito da adigcdo de agentes anti-caking, an
tes ou apos a liofilizagao,na cinética de absorgao, comportamento

higroscépico e diminuigdo de caking dos pés de goiaba liofilizada.



2, REVISAO DE LITERATURA

2.1. Goiaba

A goiaba (Pstdium guajava L.) € uma fruta nativa da Amé
rica Tropical e hoje em dia se encontra espalhada por todas as re-
gioes tropicais e subtropicais da terra. Além de ser consumida no
estado natural, a goiaba é industrializada de varias formas, desta
cando-se doces como geléias, doce em pasta, fruta em calda, etc,ME
DINA (40) e WILSON (68). Segundo MEDINA (40) pode-se reunir as
goilabeiras em dois grupos quanto a forma dos frutos: goiabeiras de
frutos esféricos ou pomiferos e goiabeiras de frutos alongados ou
piriformes. Tanto num grupo quanto no outro, a cor da polpa pode’

variar de vermelho até o branco, passando pelo rosado, amarelo e

creme.

A composicao quimica média da goiaba segundo (a) WILSON
(68) e (b) Almeida e Valsechi citados por GARCIA (17) € apresentada
na Tabela 1.




TABELA 1 - Composicdo quimica média da goiaba.

Componente () (%}b
Umildade 83,3 84,27
Matéeria seca 16,6 15,73
Cinza 0,66 0,53
Gordura 0,36 0,42
Proteina 1,06 0,65
Fibra 3.8 5,06
Aclcares redutores 4,0 4,50
Aclicares nao redutores 2,9 1562
Agucares totais 6,8 6,21

qWILSON (68)

bAlmeida e Valsechi citados por GARCIA (17)
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Como acontece na grande maioria das frutas tropicais,os

aglicares estdo presentes na goiaba em altas quantidades sendo, se-

gundo CHAN JR & KWOK (10), a frutose o aglcar predominante com 3, 4%
seguido da glicose com 2,8% e da sacarose com 0,3%. Este elevado
teor de aglcar ira conferir ao derivado desidratad6 uma alta hi-

groscopicidade devido,entre outros fatores, a presenca de grupamen

tos hidroxidos nos diversos aclcares que funcionam como sitios ati

vos para interagdo com moléculas d'agua.

A goiaba €& também, segundo MEDINA (40), uma excelente
fonte de vitamina C, superando em muito o conteido desta nas fru-

tas cijtricas.
2.2, 0 Processo de Liofilizacao

A 1liofilizacao € um processo de desidratacdo no qual a
agua € retirada do sistema por sublimagdo. Para que tal ocorra €
necessario que a pressao de vapor e a temperatura da camada de ge-
lo sublimavel estejam abaixo do ponto triplice da dgua (0°C, 4,58
Torr), KING (32), KAREL (31). Na pratica,o processo de liofiliza-
¢ao tem lugar mediante o fornecimento do calor latente de sublima-
¢ao (AHs) ao material congelado com a existéncia simultanea do va-
cuo suficiente conforme indicado anteriormente. A liofilizagdo &
pois uma operagao envolvendo tanto a transferéncia de massa como
de calor, e a maior ou menor capacidade de tais transferéncias ira
depender das caracteristicas de permeabilidade e condutividade res

pectivamente, da camada seca formada durante o processo.

O processo de liofilizacao pode,segundo REY (53), ser

dividido em tres fases:
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a) Pré-congelamento: onde o produto a ser desidratado el

congelado a temperaturas suficientemente baixas para consequir-se
a total cristalizacao da agua.

b) Primeira fase: onde ocorre a sublimagao de toda a
agua cristalizada.

¢) Segunda fase: onde & retirada a agua absorvida ao ma
terial,

O congelamento, por provocar nos alimentos uma mudanga‘\
na microestrutura, & critico para as caracteristicas que o produto
tera depois de seco. Controlando-se o congelamento, & possivel in
fuencia a velocidade de remogao d'agua reidratagao, textura, reten
¢ao de produtos volateris e a cor do produto, devido principalmen=-
te a alteragOes essenciais as caracteristicas de porosidade do pro
duto final. O pre-congelamento causa segundo BELLOWS & RING (2) a
microseparagdo da solugdo aquosa em duas fases, uma de cristais de
gelo com certo grau de pureza e uma outra solugao amorfa concentra
da (SAC). As substancias de natureza organolépticas presentes no
produto, se mantém na SAC apds o congelamento.

A velocidade do congelamento & tambem um fator que in-
fluencia a liofilizacdo. Um congelamento lento, por exemplo, pro-
duz grandes cristais de gelo que formam por sua vez grandes poros
e tem-se uma maior facilidade de transferéncia de massa durante o
processo de liofilizagdo, KAREL & FLINK (29).

Um congelamento rapido por sua vez produz pequenos cris
tais de gelo que dificultam a transferéncia de massa, mas que re-
salta num produto com melhores qualidades devido a estes pequenos
cristais nao injuriarem as células.

A temperatura a que o produto foi congelado também é
fator de influéncia na liofilizacdo. Segundo HARPER & TAPPEL (20)
a temperatura durante a liofilizagao deve ser mantida suficiente-

mente baixa para evitar colapso estrutural da matriz liofilizavel.
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O colapso confere ao produto uma pobre retencao de aroma, dificul-

ta a reidratagao e produz uma secagem desigual. De acordo com
BELLOWS & KING (2) existem duas teorias que explicam o fendmeno de
colapso. A primeira estd relacionada a possibilidade de desconge-
lamento da mistura eutética, e a segunda diz respeito a uma possi-
vel mudanga na consisciéncia do concentrado amorfo. TSOUROUFLIS
(65) em estudo sobre o fendmeno de colapso em solugoes de agicar
encontrou que o teor de umidade da amostra, a concentragao inicial
da solugao antes do congelamento, a velocidade de congelamento e a
viscosidade da solugao inicial afetavam de algum modo a temperatu-
ra de colapso das solugOes de carboidratos e de sucos de fruta.
Neste trabalho encontraram-se temperaturas de colapso de -51, 7°C
para a sacarose, -51,7°C para o suco de laranja e de —42,800 para
o suco de macga.

A liofilizagao se destaca dentre outros processos de de
sidratagao pela alta qualidade organoléptica e funcional dos produ
tos obtidos, que resulta sobretudo da baixa temperatura em gue o}
processo & conduzido, que contribui ainda para a diminuicdo da ci-
nética de reagSes degradativas da natureza quimica, bioquimica e
microbioldgica, e a auséncia de uma fase liquida que impede a mi-
gracao de solutos por escoamento capilar. Tambem a obtengéo de uma
estrutura rigida que evita a reducdo de volume contribui para a
alta gqualidade do liofilizado.

Reconhece-se na liofilizagao um processo de secagem ao
mesmo tempo nobre e caro, e segundo MOY & SPIELMANN (44), duas re-
gras gerais devem ser usadas para determinar a viabilidade do pro-
cesso a uma dado produto. Se o proprio produto a ser liofilizado

for um item de alto custo e se para se conseguir um produto com um



9 .
alto grau de aceitabilidade, a liofilizacao for o dnico processo
que fornece tal interesse. Para o caso de alimentos, € recomendi-

vel a obediéncia a segunda regra.

A liofilizagao além de ser utilizada em. alimentos & a-
plicada também a outras substancias bioldgicas como soro terapeuti
Co, plasma sanguineo, antibidticos, vacinas, etc, REY (53), FODA

et alii (16), HARPER § TAPPEL (20), MOY (42).

2.3. Higroscopicidade

A agua € um dos principais componentes da maioria dos
produtos alimenticios €, mesmo nos alimentos- desidratados com baixos
teores d'agua,ela exerce grande influéncia nas caracteristicas de
estabilidade do produto. O conhecimento do comportamento higrosco-
picodealimentos € de fundamental importancia para estabelecer con
digoes de desidratacdo, acondicionamento e armazenamento do produ-

to, LABUZA (33), BERLIN et alli (3), SMITH et a11i (63), TAYLOR
(64) e KAREL (30).

2.3.1. 0 fenomeno de absorcio d'agua

Diversos fatores contribuem para o fendmeno da absorgao
d'agua dos alimentos. A propria natureza quimica do produto exerce
um significante papel. Sabe-se qQue os alimentos ricos em acgilicar
tém um maior poder de absorgao d'agua devido 3 capacidade dos gru-
pamentos hidroxilicos dos aclcares para formarem pontes de hidroge-
nio com as moléculas d'dgua além de interacées dipolo-dipolo e ou-

tras ligagoes, KAREL (30)., LABUZA (33) sugeriu que na maioria dos
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casos pode assumir-se que a quantidade d'agua absorvida por um da-
do alimento a uma dada atividade d'agua pode ser calculada median-
te a determinagdo da percentagem em peso de cada componente multi-
plicado pela quantidade que ele absorve sozinho. Tentando compro-
var isto, IGLESIAS et alli (25) estudou a absorgao d'agua de va-
rios sistemas com composicoes diferentes e encontrou que a teoria
nao € valida para todos os casos. Também, a porosidade do alimento
contribui para o aumento da higroscopicidade e,no caso especifico
de um liofilizado, sua alta porosidade, favorece a condigao de al-
ta higroscopicidade em relagdo a alimentos desidratados por outros
processos, SARAVACOS (61). Em estudo realizado sobre a absorcio d'
agua de maracuja liofilizado em po, CAL-VIDAL (5), encontrou que a
velocidade de congelamento e a adicdo de sacarose exerceranm um e-
feito significante na cinética de absorcio e equilibrio higroscépi

co.
2.3.2, Isotermas de Absorcao

Para se estudar melhor o comportamento higroscopico de
alimentos desidratados € costume langar-se md3o das chamadas isoter
mas. Estas sao curvas que relacionam a umidade de equilibrio de um
dado alimento com a pressao de vapor ou atividade d'agua a que o
mesmo € exposto, a uma temperatura mantida constante. A atividade

d'agua (Aw) pode ser definida como:

Umidade Relativa de Equilibrio
100 \

Aw = p/po =

onde :
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p = pressao de vapor da agua no alimento-

DS pressao de vapor da agua pura para a mesma temperatura

A Figura 1 nos apresenta isotermas de absorgao para di-
ferentes tipos de alimentos, Como pode-se notar, a forma da isoter
ma varia de acordo com a composigao do alimento. As isotermas de a
limentos ricos em amido ou proteinas (batata e carne respectivamen
te) tém em geral uma forma sigmoidal caracteristica; todavia os a-
limentos ricos em aglcares apresentam uma isoterma do tipo exponen
cial. A importancia das isotermas de absorcdo no estudo do compor-
tamento higroscopico dos alimentos & reconhecida por diversos auto
res, PRUTHI et alii (52), SALWIN (57), LABUZA (33), BERLIN et alii
(3), VARSHNEY § OJHA (67), MAZZA § LE MAGUEﬁ (39) e SMITH et alii

(63), entre outros.
2.3.3. Temperatura e Equilibrio Higroscépico

A temperatura de modo geral se relaciona com a quantida
de de agua absorvida de maneira inversa, isto &, um aumento na tem
peratura provoca uma diminuigao da quantidade d'agua absorvida. Is
to ocorre, segundo MAKOWER & DEHORITY (36) provavelmente devido a
mudangas fisicas ou quimicas que acontecem no produto quando se e--
leva a temperatura. SARAVACOS § STINCHFIELD (60) estudando a influ
encia da temperatura sobre a umidade de equilibrio de diversos ali
mentos liofilizados, verificaram que @ excecao de produtos de bata
ta, a temperatura pouco afetou tal equilibrio principalmente nas
baixas umidades relativas Estes autores ainda encontraram uma fai-

xa de temperatura entre 10° e 30°C onde a absorgao d'agua era maxi

ma.
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Em geral, segundo LABUZA (33), o fenomeno de absorgado d'

agua obedece d equacao de Clausius-Clapeyron apresentada abaixo:

-AHa

LFA = = (1/7) (2)
onde :

A, = Atividade d'agua

AHa = Calor de adsorcdo (cal“k/g mol)

R = Constante dos gases (1,98 cal/g mol)

1 = Temperatura absoluta (°K)

Pela equagao nota-se que existe uma relacdo line-
ar entre 1nA_ e o inverso da temperatura o que foi evidenciado por
diversos autores, SMITH et alii (63), BERLIN et alii (3), MAZZA §
LE MAGUER (39), DE GOIS (12) e DE GOIS § CAL-VIDAL (13). Isto ira

permitir o calculo do calor de adsorcio.
2.3.4. Niveis de Interacao Agua-Alimento

De acordo com LABUZA (33), podemos dividir a isoterma
em trés partes que refletem a forma como a agua esta presa ao ali-
mento. Segundo VAN DEN BERG § BRUIN (66) a dgua presente nos ali-

mentos pode ser classificada em trés niveis.

Nivel 1: Regido monomolecular representada pela agua
firmemente presa ao alimento. Esta agua estd adsorvida diretamente

aos grupos polares ativos do alimento solido.

Nivel 2: Representa a porcio d'agua menos firmemente 13
gada ao alimento em comparagao ao nivel 1. Estas moléculas d'agua
estao adsorvidas sobre ou nas circunvizinhancas das moléculas da

monocamada.
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Nivel 3: Representa a dgua livre condensada na estrutu-
ra porosa do alimento. E a agua responsavel pela solubilizacdo de
solidos soliiveis e consequentemente favorece as reagdes de degrada
gao.

O teor d'agua representado pelo nivel 1 (monocamada) €,
segundo SALWIN (58), a que confere a maior estabilidade ao produto
desidratado. De acordo com este autor, a agua da monocamada prote-
ge os sitios ativos de reagoes com o oxigénio,ndo permitindo a in-
teragcdo deste como o substrato oxidavel, devido possivelmente a ca
pacidade de coordenagdao d'agua e dos metais presentes e com a con-
sequente redugao de seu efeito catalizador, ou ainda mediante a de
composicao de radicais livres reativos. A agua adsorvida pode tam-
bém inibir interacdes entre grupos polares adjacentes, preservando
assim suas propriedades hidrofilicas e facilitando a reidratacgado.
Por outro lado uma umidade em excesso (além da monocamada) repre-
senta um aumento da agua livre a qual favorece o escurecimento en-
zimatico, hidrolise, caking e outras mudangas indesejaveis em pro-

dutos liofilizados.

Varios modelos matematicos foram propostos para descre-
ver o estado da égua nos alimentos e calcular o valor da monocama-
da. Em uma recente revisdo, CHIRIFE § IGLESIAS (11) apresentaram
vinte e trés equagdes que descrevem as isotermas. A mais conhecida
destas equagdes € sem davida a BET descrita por BRUNAUER et alii
(4) mas encontra aplicacdo limitada a alimentos com alto te-
or de agicar segundo SALWIN (57) e SARAVACOS (61). Todavia DE
GOIS (12) encontrou uma boa aplicabilidade para mamdo liofilizado.

Diversos autores desenvolveram novos modelos, e um destes € o mode
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lo de CAURIE (7) que,assumindo que os alimentos desidratados po-
dem ser considerados como solugdes altamente concentradas e o teor
maximo de dgua envolvida com a estabilidade de alimentos desidrata
dos € de 22% aproximadamente, desenvolveu um modelo que prediz, o

nivel de umidade que confere ao produtc durante o armazenamento uma

maxima estabilidade. A equagdo desenvolvida # a sequinte:

InC= ——— - A lnr (3)
0,045M L
onde :
100 - § H,0
C = concentragio = ~—— (g solido/g H,0)
§ H_0
M = valor da monocamada (% base seca),
T = constante caracteristica do absorvente.
A = atividade d'agua.

\

Este modelo, ainda segundo CAURIE (8), diferencia entre
alimentos contendo ou ndo aglcares e possivelmente entre alimentos
contendo gordura, Esta habilidade emcseparar diferentes tipos de a-
limentos € uma importante propriedade deste modelo e permite sua a

plicacao em uma larga variedade de alimentos.

2.4, Caking

Muitos alimentos em pg, durante a estocagem ou manipula-

Gao, sofrem mudangas fisicas que provocam a perda de fluidez e a

formacao de aglomerados com uma alta consisténcia que configuram a
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condig¢ao de caking.

Diversos fatores sio Citados como sendo causadores de
Caking, entre eles estdao o tamanho e a forma da particula, o teor
de umidade, a pPressao, a temperatura e a composicao quimica do po,

MANNHEIM (38).
2.4.1. Mecanismos de caking

Dentre os vdrios mecanismos de formacao de caking cita-
dos por PIETSCH (51), o que provavelmente é o principal responsa-
vel pela formacgdo de caking em alimentos ricos em agucares é a for
macao de pontes sglidas pela recristalizacdo de sélidos soluveis.,
Este mecanismo de formacdo de pontes solidas € também responsavel
pelo caking em fertilizantes. WHYNES & DEF (71) e SILVERBERG et
alil (62). Também as pontes solidas foram responsaveis pelo caking
de abacate em po6 apds uma fusio parcial segundo SANTOS (59). De a-
cordo com WHITE § CAKEBREAD (70) os aclcares presentes em alimen-
tos liofilizados estdo no estado amorfo e sdo caracteristicos por
terem uma alta higroscopicidade. Esta absorcdo d'agua pelos aguca-
res vai favorecer, segundo PELEG § MANNHEIM (50) o aparecimento de
pontes liquidas evidenciadas pela reducdao do volume (shrinkage) da
matriz. Estas pontes liquidas de acordo com MAKOWER § DYE (37) se
transformam em pontes sglidas Pela recristalizacdo dos aclcares
~Om uma consequente liberacio d'dgua e formacdo de caking. 0 feno-
meno de caking tem sido estudado por diversos autores, para diver-
SO0S tipos de alimentos, HAMANO § SUGIMOTO (19) para molho de soja
em po. PELEG § MANNHEIM (48) para cebola enm po, DE GOIS (12), para
mamao liofilizado em PO, CAL-VIDAL (5) para maracuja liofilizado

em po. SANTOS (59) para abacate em pg.



2.4.2. Caking e Agentes Anti-Caking

Diversos autores, IRANI et alii (26), IRANI § CALLIS
27) , \IRANI et alii (28), NASH et alii (45), PELEG & MANNHEIM (48),
HOLLENBACH et alii (22) , CAL-VIDAL (5), tem estudado a possibilidg
de de prevencdo de caking pela adigdo de agentes anti-caking. Tam-
bém conhecidos como anti-aglomerantes ou agentes condicionadores
de tluidez, estes agentes sao geralmente pos muito finos de nature
za quimica diversa e cujo modo de acdo,segundo a RHODIA (559, (56)

Sa0 ns seguintes:
a) formam uma barreira s5lida entre as particulas do po,
criando descontinuidades nas superficies de contato.
b) fornecem uma acdo lubrificante entre as particulas.
C) agem como agentes que retém agua.

Os agentes anti-caking, que segundo o ABIA (1) e o FDA
(15) podem ser adicionados ao alimentos em um nivel maximo de 2,08,
alem de diminuir o caking tendem também a aumentar a densidade apa
rente dos pos por causa do seu efeito lubrificante, o que foi evi-

denciado por MOREYRA ¢ PELEG (41).
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3. MATERIAL E METODOS

5.1, Matéria Prima
3.1.1. Fruta Utilizada

Para realizagao deste trabalho, foi utilizada a goiaba
vermelha (Psidium guajava L.) madura, adquirida mno CEASA-RJ (Rio

de Janeiro, RJ).
3.1.2. Agentes Anti-caking

Foram utilizados os agentes anti-caking, fosfato tri-
calsico (TCP) (Monsanto Company, St. Louis, Mi, USA), o sildide
244FP (Grace-Davison Chemical, Baltimore, Ma, USA), e o silico a-
luminato 28AB (Rhodia S.A., Paulinia, SP, Brasil), cuja natureza
quimica e caracteristicas fisico-quimicas estio apresentadas nas

Tabelas 2 e 3 respectivamente.
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TABELA 2 - Composigdo quimica média dos agentes anti-caking,GRA
CE (18), RHODIA (55),

Componente 244FP, ¢ 28AB, %

S10, 99,60 69,0

A1203 0,06 11,5

NaZO 0,10 8,3

{'120 e 8'0

Na7504 = 390

Ca0 0,08 Qi

As menos que 0,0003 menos que 0,00002

Pb menos que 0,001 menos que 0,003
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TABELA 3 - Caracteristicas fisico-quimicas dos agentes anti-ca-

king, GRACE (18), RHODIA (55).

Cor (Hunter)

Caracteristica 244FP 28AB
Perda ao fogo (900-950°C) (%) 8.5 12-15
pH (5% em agua) 7,0 10,0-10,6
96,0 97,5
Densidade aparente 0,12 0,24
Tamanho de particula (ym) 3,0 < 44um (95%)
Area especifica (m2/g) 310 70-100
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5.2, Preparo do Puré de Goiaba

Apos o descascamento manual das frutas e corte ém meta
des, a porcdo central era retirada e passada através de uma penei
ra fina (1-2 mm) para separacao das sementes. Ao puré assim obti-
do era acrescentada a parte periférica da polpa (sem sementes) e
0 material resultante batido num liquidificador para a obtencido
do concentrado final o qQual era passado posteriormente numa segun
da peneira de malha mais fina (0,6-1 mm) com a finalidade de reti
rar totalmente restos de sementes e uma boa parte do material fi-
broso remanescente.

5.3. Congelamento das Amostras

As amostras foram congeladas dispondo-se 250 ml do pu-
ré em bandejas de aluminio (8 = 20 cm) com a formacao de uma cama
da de 0,8 cm de €Spessura aproximadamente, as quais foram imersas
em meios de gelo seco e dalcool etilice (=722¢) Qurante trés horas.
Apos isto o material congelado era quebrado em pedacos fazendo u-

so de martelo metalico para ser submetido a liofilizagao.
5.4. Liofilizagdo e Moagem

A liofilizagdo foi conduzida em um liofilizador piloto
Virtis 10-145MR-BA (The Virtis Company Inc., Gardiner, N.Y., USA)
que consiste de uma camara de vacuo, condensador, unidade de re-
frigeracao, bomba de vicuo e uma unidade de descongelamento do

condensador,
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Trés bandejas com o material congelado eram dispostas

em prateleiras dentro da camara de vidcuo e submetidas a uma pres -
sao variavel de 50-100uHg. As prateleir is dispunham de aquecimen-
'C constante num nivel de aproximadamente 500C. O tempo médio de

liofilizagao foi de 16 horas.

Apos a liofilizacdo, a goiaba desidratada era recolhi-
da em sacos plasticos fechados termicamente. A seguir o produto,
ainda dentro do saco plastico, era moido fazendo uso de um rolo
de madeira. Este procedimento de moagem foi utilizado devido im
possibilidade de se executar a operagao em condigdes ambientes ou
utilizando moinho convencional que tendem a favorecer uma condi-
¢ao de alta plasticidade e caking do produto em decorréncia do a-

quecimento e absorgio d'agua que tem lugar durante a moagem.,

5.5. Adigao dos Agentes Anti-Caking

As adigdes dos agentes anti-caking foram feitas nos ni
veds: de 10,50 0teil °5¢ para o TCP e 0,5; 1,0 e 2,0% para o 244FP
e 28AB, tomando por base o teor de s6lidos da goiaba. Tais trata-
mentos foram feitos em duas diferentes etapas do processo, de mo-
do alternativo. As adicdes definidas neste projeto como sendo an-
tes (A) consistiam da incorporagao dos agentes diretamente ao pu-
re de goiaba, o qual sofria uma homogenizagao utilizando o liqui-
dificador num tempo de cinco minutos, antes do processo de conge-
lamento., As adigoes referidas como depois (D), significam que os
agentes eram incorporados ao p6 da goiaba liofilizada (apés o pro
cesso de liofilizacdo e moagem), mediante uma operacao de mistura

feita no proprio saco plastico,
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3.6. Analises Quimicas

—

35.6.1. Teor de Agucares

Para a determinacido do teor de aglicares totais e redu-
tores da goiaba liofilizada em p6, utilizou-se o método de Somo-
gy-Nelson, NELSON (46). As determinagoes foram feitas em duplica-

tas.
3.6.2. Teor de Umidade

O teor de umidade da goiaba liofilizada em po foi de-
terminada, em duplicata, utilizando-se o método gravimétrico de
HORWITZ (23). As amostras foram desidratadas em estufa ventilada

a 60°C durante 120 horas, de acordo com pratica anteriormente ex-

perimentada, DE GOIS (12) e confirmada por mim.

5.7. Determinagao do Comportamento Higroscopico
3.7.1. Secagem das Amostras

Para a determinacio das isotermas de absorgcao d'agua
s amostras do material liofilizado foram desidratadas em estufa

ventilada, Fanen (S3o Paulo) modelo 330 sem recirculacao de ar,
na temperatura de 60°C e durante 120 horas.

3.7.2. Ambientes de Umidades Relativas Controladas

Foram obtidos ambientes de umidades relativas controla
das no interior de dessecadores ,fazendo-se uso de solugoes sali-
nas saturadas conforme ROCKLAND (54) e WINK § SEARS (69). Periodi
camente fazia-se a afericdo das umidades relativas utilizando hi-

grometros da Airguide (Airguide Instrument Company, Chicago, USA)
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modelos 101 e 111.

3.7.3. Absorcao de Umidade

Quantidades de * 0,7g da goiaba liofilizada em pd fo-
ram distribuidas uniformemente em placas de Petri de 4 cm de dia-
metro, secadas conforme descrito anteriormente e colocadas nos
dessecadores contendo as solugdes salinas saturadas com os niveis
de umidades relativas desejadas. Os dessecadores, apds evacuagao
parcial, eram transferidos para estufas mantidas a 10, 25, 40 e
55°C. A intervalos de tempo pré-estabelecidos, realizavam-se pesa
gens das placas até obter-se peso constante. As pesagens eram rea
lizadas numa balanga analitica Mettler (Mettler Instrumente AG,Zu
rique, Suiga) modelo H35AR, com uma precisdo de * 0,1 mg. Antes
da pesagem das placas , procedia-se 2 limpeza da mesma com lengo
de papel para remover a umidade condensada na parte externa das
placas. O teor de umidade foi calculado com base na diferenca en-
tre os pesos final e inicial da amostra, e os resultados expres-
sos em base seca (g/100g solidos). As determinagdes foram novamen

te realizadas em duplicatas.
3.7.4. Determinagao da Cinética de Absorgao

A cinética de absorgdo d'agua foi obtida utilizando-se
um programa de computador na linguagem Basic, executado num micro-

computador da Microdigital modelo TK 82-C.

3.7.5. Determinagao da Umidade Adsorvida na Forma de Cama

da Monomolecular

A umidade adsorvida na forma de monocamada foi determi
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nada fazendo-se uso da equagao de Caurie, CAURIE (7 ), apresenta-

da abaixo,
» 1
In €= —=—— - A lnr
0,045 M
onde :
100 - %HZO
Cic= : concentragao do produto (g sdélido/
aHZO g H,0)

M

valor da monocamada (% base seca)

T constante caracteristica do absorvente

A,= atividade d'agua

Construindo-se graficos de InC em funcao de A, obtém-se

coeficiente angular € 1nr e o coeficiente linear é 1/0,045 M, o

que permite o calculo do valor da monocamada (M).
3.7.6. Determinagao do Calor de Adsorgao

O calor de adsorcao (AHa) foi calculado através isos-
teres. que sao curvas que relacionam a temperatura com a ativida-
de d'agua para teores de umidade mantidos constantes. Uma isosté-
re pode ser représentada pela equagao abaixo:

-AHa
R

1n Aw = (1/T)
onde :
A, = atividade d'agua
AHa= calor de adsorgao (cal.oK/g mol)
R = constante dos gases (1,98 cal/g mol)

T = temperatura absoluta (OK)
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Construindo-se graficos de 1n Ay em funcao do inverso

da temperatura obtém-se uma reta onde o coeficiente angular for-

nece o calor de adsorgao.

3.8, Determinagao do Grau de Caking

A determinagao do grau de caking foi feita mediante a-
daptacao da técnica descrita por NIRO ATOMIZER (47) e RHODIA (55)
(56) . Amostras de goiaba liofilizada em pé (* 5g), em duplicata,
foram distribuidas uniformemente em placas de Petri e submetidas
a influéncia de diversos niveis de umidades relativas na tempera-
tura de 34°c. Apos as amostras atingirem peso constante, fez-se a
secagem das mesmas em estufa a 110°C por 30 min. e em seguida a
transferencia para um conjunto de peneiras (Produtest) com abertu
ras especificadas na Tabela 4 acopladas a um vibrador (Produtest),
O vibrador funcionou durante 4 minutos, regulado no grau maximo
(10) do aparelho. Com isto foi possivel obter-se a analise granu-

lométrica das amostras.

O grau de caking foi determinado utilizando o valor
DSOC que € o diametro médio das particulas ou agregadas estabele-

cido conforme mostra a figura 2.
3.9. Determinacao da Densidade Aparente

A determinagao da densidade aparente foi feita median-
te a pesagem de um volume conhecido de pc de goiaba liofilizado.0
po ecra colocado em um cadinho de porcelana de 25 ml de volume com

o auxilio de uma espatula. O cadinho, ja tarado, era entao pesado
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TABELA4 - Aberturas das peneiras utilizadas na determinacgao da
distribuigao granulométrica.

ABNT Tyler mm
200 200 0,074
140 150 0,105
100 100 0,149

80 80 00177
60 60 05250
40 35 0,420
20 20 0,840
10 9 2,000
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FIGURA 2 - Analise granulométrica acumulativa da goiaba liofiliza

da em po.
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em balanga analitica Mettler (Mettler Instrumente AG, Zurique, Su
iga) modelo H 35AR. A densidade aparente era determinada dividin-

do-se o volume interno do cadinho pelo peso do po nele contido,
As determinagCes foram feitas em duplicatas.

3.10, Microfotografias

As microfotografias foram feitas em uma lupa Nikom (Ni

kom Instruments, Toquio, Japao) modelo SMZ-10 com capacidade maxi

ma de ampliagdo de 40 vezes,



4. RESULTADOS E DISCUSSAO

+.1. Composigao Quimica da Goiaba Liofilizada

A tabela (5) apresenta as concentracoes de aglicar da
golaba liofilizada utilizada neste estudo, Nota-se nao haver uma
predomindncia do teor dos acicares redutores sobre 0s nao reduto-
res como seria de se esperar segundo a literatura. ESTEVES (14).
O teor total de acucares esta, no entanto de acordo com o encon-
trado por outros autores, WILSON (68), Almeida e Valsechi citados

por GARCIA (17), ESTEVES (14).

Observa-se também o elevado teor de agicares totais,ca
racteristico da grande maioria de frutos tropicais e que provoca

no produto liofilizado uma alta higroscopicidade.

4.2, Cinética de Absorgdo d'Agua

-

A figura 3 mostra o grau de absorcio d'agua da goiaba

liofilizada em po exposta a diversas temperaturas e umidades rela




TABELA 5 - Teor de aglicar da goiaba liofilizada.

3l

COMPONENTES

o

Agucares redutores
Aglucares ndo redutores

Agucares totais

LR
191
3748
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- Grau de absorgdo d'dgua de goiaba liofilizada em  po

exposta a diferentes niveis de umidades relativas nas

temperaturas de 10°C (A), 25°C (B), 40°C (C) e 55°C
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tivas (UR). Nota-se, de modo geral, uma diminuigdo da umidade de
equilibrio com o aumento da temperatura para uma mesma UR, Este
fato € devido provavelmente ao aumento da energia cinética das mo
léculas d'agua com o aumento da temperatura ou i diminuigao de si
tios ativos para interagdo no substrato liofilizado, IGLESIAS §

CHIRIFE (24).

Verifica-se também uma diminuicdao do tempo necessario
para se atingir o equilibrio com o aumento da temperatura. Em al-
guns casos, notadamente na temperatura de 55°C e UR de 75%, veri-
fica-se uma diminuigdo do teor d'dgua da goiaba liofilizada apés
atingir um valor maximo, Este fendmeno,indicativo de uma dessor-
¢ao de umidade,pode ser explicado pela cristalizagdo dos agucares
presentes no po e consequente liberacio d'agua. O fendmeno ocorri
do na temperatura de 40°C e UR de 96% onde houve um aumento da u-
midade de equilibrio com o aumento da temperatura & devido possi-
velmente a uma condensagdo de dgua nas placas de Petri usadas no
experimento, a qual pode haver contribuido para o aumento no grau
de absorgdo d'agua observado. Os resultados encontrados estio de
acordo com diversos outros trabalhos: HAYAKAWA et alli(21) para
café solGvel, VARSNEY § OJHA (67) para leite em pd de alimentos
infantis, CAL-VIDAL § DE GOIS (6 ) para mamio liofilizado, LIMA §
CAL-VIDAL (35) para bananaliofilizada e CAL-VIDAL (5) para mara-

cuja liofilizado.

Nao foi realizado experimento para UR de 96% a 55°C de
vido a ja citada condensacao de agua nas placas de Petri, o gque
levaria a resaltados errodneas.

A figura 4 mostra a variacao da velocidade de absorcao
d'agua com o teor d'agua absorvido, nas diversas temperaturas, UR,

da goiaba liofilizada em po.
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O teor d'agua absorvido exerce grande influéncia na ve
locidade de absorgao,confirmando resultados previamente obtidos
por DE GOIS (12). Por outro lado a temperatura € a UR a que o pro
duto liofilizado foi exposto exercem efeitos aparentemente opos-
tos na velocidade de absorgao, tendo-se uma diminuicdo da mesma
com o aumento da temperatura e um aumento na velocidade na medida
em que se eleva a UR, para um dado teor de agua absorvida. Merece
notar-se ainda a existéncia de quedas bruscas na velocidade de ab
sorgao d'agua pelo material liofilizado em niveis criticos de a-
gua absorvida compreendidas entre 20, 30 gHZD/IUOg s6lidos, nas
condigoes em que a temperatura foi mantida mais baixa (10 e 2520)
e a UR foli mantida a 75 e 98%. Neste ultimo caso (UR = 98%) a ve-
locidade de absorgao tende a atingir valores constantes a partir
de um valor critico de agua absorvida em torno de 40gH20/100g S6-
lidos. Esta mudanga abrupta na velocidade de absorgao d'agua & u-
ma indicagao de que houve uma mudanga no mecanismo de absorgiao d'
agua pelo po de goiaba nas condigoes de temperatura e UR referi-
das. Uma posssivel explicacdo para a existéncia da velocidade
constante nos niveis de U.R, mais altos pode estar relacionado
com a presenga de agua livre, que passa a ser responsé?el pela ab
sorgao d'agua a partir de um certo valor critico de agua absprvi;
da. A razao para o decréscimo de velocidade com o aumento do teor
d'agua absorvida, esta relacionada certamente com 6 decréscimo de
sitios ativos, por interagdo com as moléculas d'agua, da goiaba

liofiliizada.

As figuras de 5 a22 mostram a variacdo da velocidade

de absorgao d'agua com o teor d'agua absorvido, nas diversas tem-
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48,

peraturas e UR, da goiaba liofilizada em po contendo os trés agen
tes anti-caking adicionados ao precongelado e apdos a liofilizagao,
em dois niveis de adigdo distintos. Estes resultados mostram a i-
nexistencia de diferengas significativas entre os tratamentos com
os agentes anti-caking na velocidade de absorcao d'agua. A priori,
0 comportamento cinético das amostras contendo oS agentes anti-ca
king nao diferiu significativamente das correspondentes as da goi

aba liofilizada.

Na figura 23 & apresentada a influéncia da tempe-
ratura na velocidade de absorcao d'agua da goiaba liofilizada em
po em diversas umidades relativas e diversos teores d'dgua. Nota-
se. de modo geral uma diminuigdo da velocidade de absorgao com o
aumento da temperatura. Pode observar-se ainda, nos mesmos grafi-
cos,a influéncia dos diversos niveis e dos diferentes agentes an-
ti-caking. Nas temperaturas mais baixas pode-se notar certa influ
éncia de tais tratamentos,que € diminuida com o aumento da tempe-

ratura,

4.5, Isotermas de Absorcio

As figuras de 24 a 35sao isotermas de absorgdo d'agua
da goiaba liofilizada em po tratada com diversos niveis de agen-
tes anti-aglomerantes a varias temperaturas. Normalmente nas bai-
Xas temperaturas a adicao dos anti-aglomerantes nao exerceu uma
maior influencia na higroscopicidade do po de goiaba, na faixa de
umidade relativa sob estudo. Todavia, em temperaturas mais eleva-
das observou-se uma influéncia do nivel de adicao dos agentes na

higroscopicidade dos pds de goiaba, que se acentua nas umidades
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FIGURA 25 - Isotermas de absorcio d'agua de goiaba liofilizada em
p0 contendo TCP adicionado antes (A) ou depois (D) da
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FIGURA 35 - Isotermas de absorcido d'agua de goiaba liofilizada em
po contendo 28AB adicionados antes (A) ou depois (D)

da liofilizagdo na temperatiura de 5520



56.
relativas mais elevadas (acima de 50%). Estes resultados sugerem

i

que ha uma possivel competicdo por agua da parte dos diferentes a
gentes, que se evidencia nas umidades relativas mais altas. Isto
alids estd de acordo com o apresentado por informes de fabrican-

tes de agentes anti-caking, que recomendam o seu uso em altas umi

dades relativas, GRACE (18). MOY et alli (43) nio chegou a eviden
ciar tal efeito utilizando como agentes sais de calcio em estudos
de higroscopicidade de manga e goiaba liofilizadas. Por outro la-
do, CAL-VIDAL ( §) encontrou um comportamento de certo modo inde-
finido na analise da higroscopicidade do pd de maracuja liofiliza
do tratado com diversos agentes anti-caking, e em certos casos te
ve resultados contrarios aos encontrados no presente trabalho,

Seus resultados foram no entanto obtidos para uma Unica temperatu

ra (25°C).

A figura 36representa as isotermas de absorcgao d'agua
da goiaba liofilizada em po nas diversas temperaturas sob estudo.
Novamente verifica-se uma diminuicdo da higroscopicidade com o au
mento da temperatura ratificando resultados prévios, LIMA (34).DE

GOIS (12).

As figuras 37e 38mostram respectivamente isotermas de
absorgao d'agua de goiaba liofilizada em pd condicionada com agen
tes anti-caking a um nivel de 1%, adicionados antes e apos a lio-
filizacao. Em geral nao foi evidenciada uma grande influéncia da
natureza quimica do agente anti-caking na higroscopicidade dos
pos de goiaba, merecendo destaque tdo somente as analises conduzi
das a lGOC,as quais apresentam aparentemente diferencas mais sig-

nificantes. Em verdade, nesta temperatura., os pds tratados com
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raturas.



59

80

1% ANTI-CAKINS (D)

ATCP

o°c |&\244Fp e .
A28 AB f

ElTcP

25°C|l] 244 rp
B28 a8

5
|
|

QTCP !
40°c| 0244 FP |
® 28 48 |
V TCP ‘
WV 244rp | |
V 28as

s
&

1
|

EQUILIBRIO, g /100 g sdlidos

DE

UMIDADE

UMIDADE RELATIVA , %
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dicionados depois da liofilizacao, nas diversas tempe
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TCP apresentaram uma condicio de maior higroscopicidade quando com
parado com os pds contendo os agentes 244EP e 28AB. Pode-se também
notar nestes graficos que na temperatura de 55°C, a partir de um
valor de umidade relativa critico (em torno de 50%), da-se um au-
meénto acentuado na higroscopicidade dos POS frutadbs com os diver-
SOS agentes anti-caking, fendomeno que ndo acontece nas amostras de

goiaba liofilizada (figura 36).

As figuras de 39a 41mostram o efeito do momento da adi-
¢do dos agentes (antes ou ap6s a liofilizacdo) sobre a higroscopi-
cidade dos pés resultantes. Pode observar-se que ndo existe prati-

Camente diferenga alguma entre os tratamentos.

4.4. Temperatura e Equilibrio Higroscopico dos Pos Contendo A-

gentes Anti-Caking

As figuras de 42a 44mostram o efeito da temperatura na
umidade de equilibrio da goiaba liofilizada em po a uma mesma ati-
vidade d'agua (0,75). Observa-se, para a goiaba liofilizada, uma
diminuicao da umidade de equilibrio com o aumento da temperatura,
notando-se ainda-que nas temperaturas mais baixas € minima a in-
fluéncia da adig@o do anti-caking na umidade de equilibrio, toda-
via, tem-se um aumento significativo da umidade de equilibrio dos
pos tratados com os agentes anti-caking nas temperaturas mais ele-
vadas. Este aumento na higroscopicidade mostra que o agente anti-

caking tem uma avidez por agua que se acentua com o aumento da tem

peratura,
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FIGURA 39 - Isotermas de absorcdo d'agua de goiaba liofilizada em
po contendo 1,0% de TCP adicionado antes (A) ou de-

pois da liofilizagdo nas diversas temperaturas.
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FIGURA 40 - Isotermas de absorgdo d'dgua de goiaba liofilizada em
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pois (D) da liofilizacao nas diversas temperaturas.



80 [

1% 28 AB |
@a) (o) |
A 10°c A
O 25c § |

£ O 40°¢ @ |

§ vﬁ&‘C v

5 60l =

v

o

8

<

(=

o

@

@®

40—

>

o

wi

i

(@]

w

o

<

= 20

=

=

o - |
0 il 50 5 100

UMIDADE RELATIVA,%

FIGURA 41 - Isotermas de absorcdo d'dgua de goiaba liofilizada em
po contendo 1,0% de 28AR adicionados antes (A) ou de-

Pois da liofilizagdo nas diversas temperaturas.



@®
o

8

A fo ol Lot

TCP ({A) !

g o5%

8

3

UMIDADE DE EQUILIBRIO, g /100g sélidos

O

O

iﬁ 115 4‘5 &

TEMPERATURA, °C

UMIDADE DE EQUILIBRIO. /100 g sdlidos

60_

TCP (D)

A 0.0% : el
0 05% i ;
O i,0% ?
A .5%

40

£

15 %0 45 €0
TEMPERATURA °C

FIGURA 42 - Efeito da temperatura sobre a umidade de equilibrioda

goiaba liofilizada em pd contendo TCP adicionado
tes (A) ou depois (D) da liofilizacgao,

umidade relativa de

8

8

3

UMIDADE DE EQUILIBRIO,g /I00g sdlidos
5

O

(o]

25 &0

|l
s 0
TEMPERATURA, °C

FIGURA 43 - Efeito da temperatura sobre

an-

exposta a uma

goiaba liofilizada em po,

tes (A) ou depois (D)

midade relativa de

J'. :1 I.' .

75%.,
s 80 F
b~ |
§ 244 Fp (D)
o A oco% |
8 ok O asx |
™ O Lo% |
o A 20% |
m |
@
J 40
S
o
w
w
a
20
a
=
o |
= i
2 0 j | J
0 15 30 45 €0

TEMPERATURA °C

a umidade de equilibrio da

contendo 244FP adicionado an .

da liofilizagdo, exposta a uma u



28 AB(A) ! :-9 28 AB (D)
0.0% 0.0% 1
e Q5% 2 | 2 80 eof 0O os% : |
O 1Lo% | = O ox
L=
A 20% S A 2.0% |
| ;&:J ’
- ! ; m - I —de
5
1 s}
r w
o
= Q=
. I B | |
} i & [ |
;' i | S 0 1' |
o} 5 30 45 60 Q S 30 45
TEM PERATUR&, % TEM PERATURA, ¢

FIGURA 44 -~ Efeito da temperatura sobre a umidade de equilibrio da
goiaba liofilizada em po, contendo 28AB adicionado an-
tes (A) ou depois (D) da liofilizacdo, exposta a uma u

midade relativa de 75%.



A partir das isotermas de absorgao para as diferentes

66 .

temperaturas podemos construir as isostéres apresentadas na figu-
ra 45, Para todos os niveis de teor d'agua selecionados encontrou
-Se uma boa linearidade na dependéncia da atividade d'agua (esca-

la logaritimica) com o inverso da temperatura absoluta,

Na figura 46, confirmando resultados anteriores da 1li-
teratura, LABUZA (33), BERLIN et alli(-3), MAZZA § LEMAGUER (39),
DE GOIS (12). DE GOIS § CAL-VIDAL (13), para oS teores menores de
umidade de equilibrio obtiveram-se calores de adsorcao maiores.
Isto corrobora o fato de que quanto menor a quantidade de agua

presente no alimento, mais dificil se torna sua retirada,
4.5, Aplicagdo do Modelo Matemidtico de Caurie (1970)

A figura 47mostra as isotermas de Caurie (1970) nas di
versas temperaturas. Pela linearidade das curvas, pode-se conclu-
ir que a goiaba liofilizada em pd se encaixa perfeitamente neste
modelo, A partir das isotermas de Caurie (1970) , pode-se calcular
o valor da monocamada d'adgua tomando por base o coeficiente line-
ar em cada curva. Para a temperatura de 25°C o valor da monocama-
da foi de 4,4 gH,0/100g solidos. Este resultado & comparavel ao

valor da monocamada para cristais de laranja que & de 4,01 gH.0/

2
100g solidos, CAURIE ( 7). Notou-se ainda, de acordo com o mostra
do na Tabela 6 ,que um aumento na temperatura provoca uma diminui-
¢do do teor d'agua considerado Gtimo para uma maxima estabilidade

do produto. Isto, de acordo com CAURIE ( 9), acontece pelo fato

de um aumento na temperatura ambiente provocar um consequente au-



@
>
e
g

40
4
5 |

w |
W
. Y
a . ’ | | l
S ool ABsomcdo LT 1 j
oS O 5% | ]
= O wo% | | i
3 O 20% .' ’ j

V s0%
10 | 1 | |
3 3 32 33 34 35 36
/T X 103 ok

FIGURA 45 - Isosteres de absorgdo da goiaba liofilizada em pg para

diversos niveis de teor d'agua,



08.

o3
E
o
~
©
Q
X
IO 2
<
o
o
0
(%]
Q
<
g l
' !
3 f ?
= |
w~d
<
) ‘ |
0 | |
0 0 20 0 40
UMIDADE Df EQUILIBRIO, %
FIGURA 46 - Variagdo do calor de adsorcao com a umidade de equili-

brio da goiaba liofilizada em po.



GOIABA EM PO

A 10°¢

0 as°c
O s¢o°c

A §5°C

|
0 |

0 025 0,50 075
ATIVIDADE DAGUA , % U.R.

69.

FIGURA 47 - Isotermas de CAURIE (1970) em diversas temperaturas.
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TABELA 6 - Valores da monocamada (M) em diversas temperaturas.

0]

Temperatura ( C) Valor M (g, ,/100 g sélidos)
10 DS
F45) 1,4
40 4,3

v
(73]
(93
~1
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Mento na temperatura do produto, causando a vaporizagdo de parte
das moléculas d'agua condensadas no alimento, aumentanto assim a
pressao parcial de vapor do ambiente, A reducdo da quantidade de
umidade condensada,de acordo com CAURIE,(9 ) causa um distiirbio
no equilibrio existente entre esta e as molé€culas d'dgua na forma
gasosa presentes no alimento. Um novo equilibrio € entao reestabe
lecido sob as novas condigoes de menores quantidades d'agua na

forma gasosa, condensada, e consequentemente no total de umidade,

4.6. Grau de Caking e Equilfbrio Higroscépico

As figuras de 48 a50 mostram a influéncia da umidade re
lativa no grau de caking para amostras tratadas com os agentes an
ti-caking antes e apds a liofilizagao nos diversos niveis de adi-
¢ao., Observa-se que quanto maior a umidade relativa, maior o grau
de caking para todos os agentes utilizados e nos diversos niveis.
Verifica-se também que somente para os agentes adicionados apds a
liofilizagdo e moagem, houve uma significativa melhoria no grau
de caking das amostras. Nos casos em que o anti-caking foi adicio
nado antes da liefilizacdo houve inclusive casos em que o grau de
caking piorou em maior ou menor grau, Isto se deve possivelmente
ao fato de nao haver uma cobertura homogenea dos cristais de agu-
car do pd de goiaba pelos agentes anti-caking adicionados antes
da liofilizacdo. Esta cobertura se deu melhor nas adigdes feitas

ao liofilizado. CAL-VIDAL (5 ) mostra microfotografias de maracu-

s
oy

1 liofilizado tratadas com agentes anti-caking adicionados antes

da liofilizagdo e comprova a falta de uma boa cobertura do mate-
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rial liofilizado pelo agente anti-caking, havendo a formacido de

micro-regides com uma alta concentragao do anti-caking adicionado.

1+.7. Grau de Caking e Agentes Anti-Caking

As figuras 51 e 52 mostram a infludncia do nivel de a
dicdo no grau de caking da goiaba em po para umidades relativas
constantes, Nota-se novamente a melhor performance do agente anti
-caking adicionado apds a liofilizagdo., Verifica-se também que
houve apenas uma pequena melhoria do grau de caking com o aumento
da adicdao dos agentes anti-caking adicionados apds a liofilizacio.
Nocaso da adigdo dos agentes antes da liofilizagao € dificil esta
belecer-se uma analise de comportamento conclusiva, possivelmente
devido a falta de uma boa distribuigao dos agentes no pé de goia-

ba, como foi discutido anteriormente,

Comparando-se a eficdcia entre os agentes anti-caking,
pode concluir-se quespara umidades relativas baixas (0 e 32%), o
TCP (I') se mostrou mais efetivo na minimizacao do grau de caking
€ o 28AB(D) o de pior performance. Para umidades relativas inter-
mediarias (42, 51 e 633%) o Z44FP(D) apresentou resultados mais
promissores com o TCP(D) em uma posicao intermediaria. Ja conside
rando-se as umidades relativas mais altas (75,1 848%) foi o 244FP
(D) o mais efetivo e o TCP(D) o de pior performance quanto i pos-

sibilidade de inibigdo do grau de caking,
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4.8, Densidade Aparente e Agentes Anti-Caking

Na figura 53vé-se a influéncia dos agentes anti-caking
¢ do seu nivel de adicdo na densidade aparente do pd de goiaba,Ve
rifica-se um aumento da mesma com o aumento do nfvél de adicgao
dos agentes, sendo este aumento mais acentuado para o TCP e 28AB.
Este aumento na densidade aparente é devido possivelmente a um e-
feito lubrificante dos agentes que diminuem a forga de coesdo en-
tre as particulas ,fazendo com que 0 pd se torne mais compacto.
Deve-se notar também a baixa densidade aparente do po de goiaba
devido nao somente a densidade do pd mas sobretudo & estrutura a-
berta do sistema sustentado por forcas ou pontes interparticula-
res, PELEG § MANNHEIM (50), caracteristico dos produtos liofiliza

dos,
4.9, Microfotografias

A figura 54 € uma microfotografia da gaiaba liofilizada
em pé com um aumento de 10 vezes, Observa-se que o tamanho médio

das particulas ¢ de pequeno diametro,

A figura 55 mostra a goiaba liofilizada contendo 0,5%
de TCP adicionados antes (A) ou depois (D) da liofilizacgdo, apos
Serem expostas a umidades relativas e temperaturas ambientes. Deve
-Se notar que a ocorréncia de caking foi muito mais intensa na a-
mostra contendo o anti-caking adicionado antes da liofilizagﬁo,cog

firmando os resultados apresentados anteriormente,

As figuras 56 e 57 mostram, em sequéncia de tempo, a di
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FIGURA 54 - Goiaba liofilizada em pé (10X).
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Goiaba liofilizada contendo 0,59 de TCP adicionados
antes (A) ou depois (D) da liofilizacgdo, apos serem
€Xpostas a condigbes ambientais de temperatura ¢ umi-~

dade relativa (10X) ,




FIGURA 56

Goiaba liofilizada em p6 exposta a uma umidade relati
va de 84% numa temperatura de 25°C durante (A) 1 min,

e (B) 30 min, (30X).

81,



FIGURA 57

Goiaba liofilizada em p6 exposta a uma umidade

va de 84% numa temperatura de 25°C durante (C)

(D) 90 min. (30X).

relati

60 min.
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minuicdo do volume (shrinkage) do pé de goiaba liofilizado exposto

= - 1 0
a4 uma umidade relativa de 84% numa temperatura de 25°C, Conforme
ja foi dito no item 2.4.1. esta reducdo de volume deve-se ao fato

do aparecimento das pontes liquidas.
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5. CONCLUSOES

1. A cinética de absorcdo d agua da golaba liofilizada
em po € influenciada pela umidade relativa, pela quantidade d'agua

absorvida e pela temperatura a que o produto € exposto.

2. A adigao dos agentes anti-caking, exerceu influéncia
significativa sobre a umidade de equilibrio dos pos de goiaba quan
do estes foram expostos em condicdes de umidades relativas e tempe

raturas elevadas (> 60% UR e > 40° Gi)is

3. 0 modelo de Caurie (1970) € aplicavel aos resultados
de higroscopicidade obtidos para a goiaba liofilizada em po, permi
tindo o cdlculo do valor da monocamada que a 25°C foi de 4,4 gHZO/

100g so6lidos.

4. A agdo dos agentes anti- -caking adicionados apos 0pTro
cesso de liofilizagdo se mostrou bem mais efetiva npa reducao do pro
blema de caking de pos de goiaba, do que a verificada nas amostras
que receberam tal tratamento no precongelado (antes dos processos

de congelamento e liofilizacao) .
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5. Entre os fatores que exercem um maior efeito na ele-

vagdo do grau de caking de pés de goiaba, merece destaque a umida-

de relativa a que o produto & exposto,

6. 0 nivel de adicdo dos agentes anti-caking nao exer-
ceu grande influéncia no grau de caking, o qual se manteve constan

te a partir de um nivel critico de adicio.

7. A densidade aparente da goiaba liofilizada em pé au-
menta com o aumento do nivel de adigdo dos agentes anti-caking adi

cionados ao pé da goiaba (depois do processo de liofilizagao).
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6. SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

1. 0 efeito da variacdo do tamanho de particula no com-
portamento higroscopico e grau de caking deve ser estendido ao ca-

so de pos de goiaba liofilizada e similares.

2. A adigao dos agentes anti-caking em niveis inferio-
res a 0,5% deve ser tentada, utilizando diferentes técnicas de in-

corporagao do anti-caking.

projetos similares.

4. Analises demicroestruturas devem ser realizadas em
trabalho futuro, para elucidar melhor o mecanismo de caking e apro

Pria agao dos agentes anti- -caking nos efeitos de mudangas de hi-

groscopicidade encontrados neste trabalho,
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7. RESUMO

O comportamento higroscopico da goiaba liofilizada em
po contendo agentes anti-caking adicionados éntes ou apos a liofi-
lizagao foi estudado a partir da cinética de absorgado d'agua nas
condigSes de 25, 50, 75 e 100% de umidade relativa e a 10, 25, 40
e 50°C. A influéncia da adigao de agentes anti-caking (antes e a-
pos a liofilizagdo) na cinética de absorgdo d'agua, equilibrio hi-
groscoépico e grau de caking do produto foi investigada., O puré de
goiaba foi congelado em banho de imersao em solugido de gelo seco e
alcool (-?ZOCJ e liofilizado em um liofilizador Piloto VIRTIS. A
cinética de absorcio d'agua e o equilibrio higroscopico foram in-
fluenciados pela presenca dos agentes anti-caking nas amostras, no
tadamente nas condicées de alta umidade relativa e temperatura
(> 60% UR e > 400C). O-fato de adicionar o agente anti-caking ao
precongelado ndo diminui significativamente 0 grau de caking, en-
quanto a adigao daquele apos a liofilizagéo exerce efeito signifi-

cativo no grau de caking de pés de goiaba liofilizada.
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8. SUMMARY

The hygroscopic behavior of free;e-dried guava powders
containing anti-caking agents, added before or after the freeze-
drying process was studied considering the kinetics of water sorp
tion in several environmental conditions of relative fluence of
the added anti-caking agents (before or after the freeze-drying
process) in the sorption kinetics; hygroscopic énd caking degree
was investigated. The guava purée, after preparation, was frozen
by immersing the samples in solid CO, dissolved in alcohol (-72°C)
and freeze-dried_in a pilot scale freeze-drier Virtis. The water
sorption kinetics and hygriscipic equilibrium was accentuated at
the higher levels of relative humidity and temperature. The fact
of adding the anti-caking agent before freezing had a much lower
influence on the caking degree of the corresponding freeze-dried
powder, than in those samples that received the agents after the
freeze-drying process, where such effect was in most cases of
great significance on the final caking degree of the freeze-dried

guava powders,
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Tabela 10: Absorcdo d'agua (%) pela goiaba liofilizada em pO conten-
do ou nao anti-caking TCP adicionado antes (A) ou depois (D)
da liofilizagdo, determinada a 10°C e 53% de U.R.

T TCP  (A) T TCP (D)

Tempo
(horas) S e = (I Ee e e
: 5l 6,1 8,4 - 4,6 w03 Sas
TS 6,9 8,7 = 6,8 851 6,1
673 s 875 = S gl )
24 10,1 10,2 11,9 ~ 977 105 11,9
1Ll 105 1372 - 15 il 1053
11,0 10,4 12,6 - 10,4 10,9 T
14,8 13773 16,6 - 13,9 13,5 1205
13,9 X3, 15,5 - 13,2 13,8 13,6
18,1 L6 20,0 - 172 16,9 17,6
17'3 16;1 19;0 - : 16’7 15,5 17;5
96 L6hiaasily 00 n7 5 = 17,1 181 20
19,7 18,2 23,0 - 19,7 21,0 20,1
18,0 17,6 20,4 = 18,4 19,5 20,1
44 170356 20,0 20,9 e 20,0 18,2 20,8
22,3 18,3 20,6 - 18,9 18,9 18,9
19;8 19,2 20;7 i 19’5 1835 lgfg
216 1997 . 21,3 = 20wl - 18,5 19,7 20,9
19,2 18,3 2250 - E95 19,5 18,9
19,4 19,8 2IL;5 - 19,0 19,6 19,9
264 20,7 2155 20,4 = 157 (| 19,3 21,0
20,0 17,6 * - D47 20,7 17,4
20,3 19,5 20,4 e 1955 90,0 19,2
19,1 21,0 2 - 20,9 20,3 L3
19,8 20,0 21,6 - 19,8 20,0 19,0

Observacoes:

1. Em cada tempo o 39 valor & a média dos dois experimentos cujos
resultados estdo acima.

2. *Resultado sem condigoes de anilise.

3. Experimento nao realizado.
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Tabela 11: Absorgdo d'Agua (%) pela goiaba liofilizada em pd conten-
do anti-caking 244 Fp adicionado antes (A) ou depois (D)
da liofilizagdo, determinada a 10°C e 53% de U.R.
Tempo % 244 FP (A) ¥ 244 FP (D)
HEEE s 1.0 b olisiE 100 20
6 5,2 155 7,0 793 6,8 873
6,0 6,9 8,3 5,8 6,2 5,6
5,6 2 7,6 6,6 6,5 7.0
24 9,8 1l,1 11,4 10,8 1049 11,9
10,1 T | 11,9 10,5 9,6 10,0
9,9 3L 11,6 10,6 10,2 11,0
48 12,6 13,7 14,6 13,8 14,3 16,0
13,0 14 14,2 13,5 L7 12,4
12,8 1k e b 14,4 1350 13,0 14,2
72 16,0 15,9 L0 16,6 16,6 17,0
15,9 18,3 L7 15,8 130 15,9
15,9 K7/ 17,1 16,2 1501 16,4
96 18,0 19,4 19,5 20,8 18,9 19,6
18,9 1901 20,9 18,8 16,8 18,8
18,4 1953 20,2 19,8 17,9 19,2
144 19;5 19;3 21;4 19;1 20,0 20,3
18,8 18p6 17}9 20;4 18;8 l?ps
LOG2 18,9 19,7 1957 19,4 18,9
216 lB’l 1914 21;1 19;0 19;1 20’6
17,4 20,5 20,7 18,7 17,9 17,6
17,7 19,9 20,9 18,9 18,5 1951
264 16,4 17,6 20,4 20,80 20,2 20,1
16,5 22 21,4 19,2 18,3 17,3
16,4 20,2 20,9 20,0 19,2 18,7
30 L9925 18,7 19,6 19,58 819,5 * 219
16,2 22,2 21,7 18,7 19,0 17,3
177 20,4 20,6 19,1 #9153 19,2

Observacoes:

Idem folha 99.
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Tabela 12: Absorgao d'agua (%) pela goiaba liofilizada em pd conten-
do anti~caking 28 AB adicionado agtes (A) ou depois (D)
da liofilizagao, determinada a 10°C e 53% de U.R.

Tempo % 28 AB (A) % 28 AB (D)

(horas) 0,5 1,0 2.0 0,5 1,0 2,0

6 5,8 6,6 7,6 6,8 7i) 6,6

6.3 6,3 792 8,6 8,6 8,3

6,1 6,4 7 7,7 7,9 7,4

24 10,2 11,0 29,6 10,9 1035,6- 1059

9,2 9,5 9,9 13,4 Bade . 11,2

97 L1058 107 Ty 13 6 A0,

N0 1128 < 000 13,4 005 33

P21 30 13,1 1375 7. 136

79 L6263 17:2 155905 1641 = 16,7

Va5 208 6,4l “I5.8 18 0 117,65 178

15525 =168/ " 1645 174131 %" 165,817

96 1857 J19-7° « 18.3 118,98t l9Lis- = Sagie3

L6p0 - 17,5 ~17.7 1991 = 20,6. 19,2

17,8 18,6 ° 18,0 19,4 20,0 19,8

144 19,0525200'8 2001 20,18 £ 20-8 - 19.5

Lest sl Ta - 201 19568 12053 . 199

1827 19 1 201 19,98 - 20,8 19,3

216 1974 20,3 9071 17,28 20,6 200

leyos 21757 - 17,3 20,30 0. 19,5~ 176

18,01 19,0 — 18,7 18,78 20,0 . 18,8

264 LO5T w2l L 2,00 18, 8l Sote 0 218
1867 164 19574 1 20,4 189" :

19,15 1954 .= 387 19,08 2057 20,4

312 L2657 20,8 - 195 E85 988801 1+ 20,7

L8525 17,59 " g s 2153189 18,6

1578k 10 0. - iged 2005 1070820,0! - 395

Observagoes: Idem folha 99.



Tabela 13: Absorgdo d'agua (%) pela goiaba liofilizada em pd conten-
do ou ndo anti-caking TCP adicionado antes (A) ou depois (D)
da liofilizagdo, determinada a 10°C e 75% de U.R.

Tempo $ TCP (A) TGP (D)
.(horas) GOIABA 0,5 1,0 T, 0.5 1,0 5
6 17,3 13,6 21../6 - 126 155 14,3
16,8 1547 2047 - 1459 14,8 16,8

17,0 14 ;1 21,2 - 13,5 14,9 15,6

12 23,7 19,5 24,4 - 147 19,8 1753
22,9 20,3 25,1 - 1.8, 1 19,5 19,5

23,3 19,9 24,7 - 17,5 19,6 18,4

48 24,3 21..3 26,2 - 21,6 23,9 22,4
* * 2417 - 295 23.9 26,2

24,3 213 25,5 - 295 238 24,3

96 28,6 25,0 29,0 - 25,0 292 25,4
* * 28,9 - 25,4 26,8 29,6

28,6 25,0 29,0 - 25,2 2752 27,5

144 28,7 253 31,1 - 26,7 29,4 26,8
* * 29,0 - 27:3 28,4 30,8

28,7 25,3 30,0 - 27,0 28,9 28,8

192 33,2 28,0 34,5 - 29% 7 3259 29,8
* * 32;8 =t 29;1 31;6 32;4

33;2 28;0 33;7 - 29;4 31’9 31;1

240 3217 28,5 36,6 - B8 33,5 31,9
* * 31,5 - 32,1 32,6 34737

32,7 28,5 34,1 - 32,0 33,1 33;3

288 349 30,0 36,3 - 30,6 3370 32..3
* * 34,7 - 30,3 33,5 34,8

34,1 30,0 35,6 - 30,5 33,3 33,6

312 34,2 28,9 35,5 - 30,5 33,5 3299
* * 33,5 - 30,7 34,5 35,3

34;2 28;9 34;5 e 30;6 34;0 33;8

336 34,8 29,7 36,4 - 32,1 34,3 329
* * 35,1 - 32,9 3652 36,5

34,8 29,7 35,7 - 32,5 35,3 34,6

Observagdes: Idem folha 99
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Tabela 14: Absorgao d'agua (%) pela goiaba liofilizada em pd conten-
do anti-caking 244 FP adicionado antes (A) ou depois (D)
da liofilizagao, determinada a 10°C e 75% de U.R.

Tempo % 244 FP (A) $ 244 FP (D)
(horas) 0,5 1,0 2,0 0,5 1,0 2,0
|17, LSRN 7 U s W I3.0) 250 13,8
6 12,4 16,3 " 13,6 131 4.2 163
13:5 . ’15;2 Q4,5 13,0 14,7 15,0
1 18,6 18,5 20,2 18,1 ' 18,5 18,8
17:7° 23,3 17,9 19:6: 18,7. 21.0
18,1 - 20,9 19.0 18,84 18,6 - 19,9

2l oM | an g 920 27.8 *

48 * 24,2 * 23,3 * *
21,0 ¢ 234 .99 22L7it Y95 8 *

96 24,1 26,1 25,6 25%9 ' 26,1 *
* 26,2 * 27,4 * *

241 26,2 25,6 26,6 26,1 *

144 25,4 . 27,4 27,3 2607 270 *
* 27,6 * 28,6 * *

254 27,5 273 276 . 27,0 *

192 28,3 30,5 30,6 3006 | 30,0 *
* 30,5 * 31,6 * *

28,3 80,5 . 306 3151 30,0 *

oo 30,7, 32,0 31,6 3158 ! 316 *
* 30,9 * 33,4 * *

30,7 31,5  Bl.b 328061 316 *

288 30,8 ° 81,7 325 B8 .. 30,8 *
* 32,6 * 32,5 * *

90:9. 32,2 gk 32814 | 31,8 *

29./90 230 40« 31,6 3287 379

312 * 32,4 * 338> i *
2970 39.4 . 31.6 3247 | 32,9 *

o 3070 31,9 33.9 3383 34,0 *
* 32,4 * 34,3 * *

30,0 32°2 380 33,8 34,0 *

Observagoes: Idem folha 99.
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Tabela 15: Absorgao d'agua (%) pela goiaba liofilizada em po conten-
do anti-caking 28 AB adicionado antes (A) ou depois (D)
da liofilizagao, determinada a 10°C e 75% de U.R.

Tempo $ 28 AB (A) ! % 28 AB (D)
(horas) 05 1,0 2,0 QL5 1,0

6 e7ea8 A3 13,7 133 15,0 14,8
15857 14,8 15,3 12,6 351,15 16,2

16,8 + 14.5 14,5 1248 155,12 11555

12 20,5 18,3 19,2 1743 19,8 18,9
22,3 18,5 19,0 L1756 20,1 20,6

2454 18,4 19,1 154.5 20,0 19,8

48 22,4 24,9 22,8 220,77 24,1 23,8
22,6 * * 22,7 x X

22,5 24,9 22,8 2282 24,1 23,8

96 25,3 28,0 26,7 26,4 27,4 2593
26,4 * * 25,0 * *

2508 28,0 26,7 250,17 26004 27703

144 27,0 29,0 250 26,3 29,6 28,7
25717 * * 261,55 * t3

2743 29,0 27,4, 26,4 29,6 28,7

192 29,9 31,3 30,7 3055 3953 31;5
29,2 * * 29 .3 * %

29,5 Sili3 3057 29,9 313 SIS

240 28,9 32,6 325 31,9 34,3 32,0
29,8 * * 3156 * *

29,4 3206 32,5 31,8 34,1 3250

8 29,7 32,2 327 3150 33,4 32,9
28 29,8 * * 30,7 * *
29,8 32,2 3207 30,8 33,4 32,9

312 1053 331 32,8 32,2 33,9 B2y
31,8 * * 30,8 * *

31,5 3350l 32,8 3185 33,9 32,9

336 Blz9¢ 34.4 839 348301 36,3 337
30,9 * * 32,9 . *

31,4 34,4 331 3346 3603 33,7

Observagoes: Idem folha.
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Tabela 16: Absorgao d'agua (%) pela goiaba liofilizada em pd conten-
do ou nao anti-caking TCP adicionado antes (A) ou depois (D)
da liofilizagdo determinada a 10°C e 98% de U.R.
Tempo : X TP R $ TCP (D)

(horas), COIABAS = 0 ; 5 DO
6 25,7 20, 26,5 = 1576 21,6 22,4
24,7 25,6 28,8 = 2377 20,5 21,9
2.515:2 2302 205 7 o 1:917:7 2L 222
12 27,6 2229, 9.9 - 19GOS SOGLTIE oy
32,3 26,2 3207 = 30,9 23,6 27155
30,0 24,2 30,9 - 2.5 1) 24,8 27,3
24 31,9 24,0 - 331 - 2B 996 < -30:0
38,0 31,4 di 2 = 31,8 2972 32,8
34,9 2051 =851 ~ Py (SR T ) e 5,
48 36,3 29,4 36,2 = 28,0 34,4 33 ;6
41,0 36,8 39,1 = 34,1 33,6 35,8
38,6 335! Sl = <l 34,0 34T
29 41,4 33,2 41,6 = 32,0 39,0 42,1
46,6 40,9 41,8 = 38,1 36,5 39,8
44,0 3750 4405, = 3511 ST 41,0
144 52,1 41,8 49,0 - ATE ey )8 S |
51,6 50,9 56,1 = 50,4 44,2 48,0
51,9 46,3 5206 =~ 45,8 457 49,7
240 67,0 47,3 69,1 - 48,9 65,8 59,6
61,1 58 7 59,9 = 5705 56,4 57,8
64,0 2355 64,5 - 53,2 60,1 58,7
312 66,1 51,0 67,8 = ST 64,7 64,7
64,2 69,0 73,8 - 63,1 58,6 63,4
65,1 60,0 70,8 = 57,4 61,7 64,1
360 65,1 54,0 68,3 - 54,4 63,5 69,6

TN 2] T, = 62,7 62,8 67
71,4 63,3 72,8 = 58,5 63,1 68,4
456 75,2 61,4 74,3 - 621,55 T8t 7T 6
78,4 75:9." ' 8641 - 67,9 69545 L 76,9
76,8 68,7 80,5 - 652 70,6 T

Observacoes:

Idem folha 99



109

Tabela 17: Absorcao d'agua (%) pela goiaba liofilizada em po conten-
do anti—caking 244 FP adicionado antes (A) ou depois (D)
da liofilizagao, determinada a 10 C e 98% de U.R.

Tempo $ 244 FP (A) § 244 FP (D)
(horas) 0,5 1,0 2,0 0,5 150 2,0
; 18,4 18,3 19,8 T8 ea16, 2 269
19,7 * 23,9 22,2 22,08 931,58 2374
19,00/ 29 3~ 915 20,20l 1.0 257
12 230" 94,3 93 .9 22,81l 20,0 28,4
28748 27,8 25,6 25,80 25.0 " 269
2559~ 26,0 244 24,3 §°22,5 27.9
24 27,4 26.3. 96 3 26,6 8 29,3 . 32,9
20,2 37,7 313 294 | 29,9 318
28,3 33,5 287 28,0: 8296 - 3573
18 30,9 33,4 3710 33,3l 35,8 39,3
82l 40,0 a5,.5 34:6 |1 84,0  36.¢
31,6 36,8 33,3 340 0 34,9 37.9
= 37,81 3B,4 955 86,7 {| 41,5 44.4
34,4 46,4 38,0 39,6 § 36,5 40,5
36),1 42,4  35.8 38,1 (139,00 424
144 42,9 © 51,1  45:¢ 44,2 H51,8 - 54,4
41,5 a7, " 1491 45,9 §50,0 51,0
42,2 - 49,4 47,3 45,0 50,9 52,7
240 51,65 '167,0.  57:5 53,6 f62)7 - 65.7
49,7 64,4 56,9 56,0 63,4 60,8
5046 % 65,7 57,3 54,8 |63,0 63,2
S 55,9, 62,5 57,9 58,4 67,8 72,0
57450 80,0 - 63,1 59,0 | $66,2 66 .6
567 713 60,5 58,7 167,00 69,3
360 558F ~165,1.. 64,8 59,5 04,8 77,6
68,47 82,6 . 63,1 64,5 "l70,7 . 70,2
59,3 73.9 64,0 62,0 \@2L8. 7359
po 67:3 74,8 66,0 67,4 B3,0 87,1
a7y b8l 0 912 18,10 s R
6772 + J7:9" -68.6 72,8 99,0 - 82,2

Observagoes: Idem folha 99.
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Tabela 18: Absorcao d'agua (%) pela goiaba liofilizada em pO conten-
do anti-caking 28 AB adicionado a tes (A) ou depois (D)
da liofilizagao, determinada a 10°C e 98% de U.R.

Tempo $ 28 AB (A),” % 28 AB (D)
(horas) DEET 0 2,0 0,5 B0 3,0
205572001 10,8 T o g eon e 95
6 22,4 21,2 24,1 275 8 21,0 19,3
205,40 20,7 . 92,0 23,08 ‘22,3 ~19:3
5 25560 28,2 24,6 25,4 Yl 230,31 1225
30520 28,5 26,6 28,6 || 24,4 24,2
21,98 23,3 086 27,0 45274 233
o 28,2 25,6« 29,9 3079 §84,7°" “nan:
33,4 26,5 30,0 8278 N o980 30
30,8 26,0 29,9 3180l 31,85 29,3
3085290 ,0° 856 36,5 4150 " 34,7
48 33:9°33.0 347 38,5 38,4 347
38,1 31,5 - 35:2 37,5 39,9 . 3454
= 37:6 " 35,1 38,5 43,7 Wid6,1 - 40:6
37580 35,7 37,2 43;8 (40,3 448
3750~ 35,4% “37..8 42,8 43,2 42,7
42,3 44,1 475 50,7 159,9 49.3
144 48,6 44,7 46,0 52,9 H49,2 53,7
45,5 44,4 46,8 61,8 - B54,5 51,5
o 52,1 58,3 5.5 61,5 68,0 59.2
50,4 53,9.° 53 .8 63,0 ll60;4 618
51,3 53,6 55,7 62,3 L6442 60,5
312 55 30057 ,4 -« 6156 67.6 W27 66;3
56,5 61;6 56,3 70,6 - 165,5 65,7
55,9 59,5 58,9 69,1 16951 66,0
360 56,1 58,9 63,4 70,6 74,5. 71,9
52,3658 " 598 74,9 70,8 69,0
59,2 56253 - 61,6 72,8 267 705
456 64,0 64,0 72,8 10,9 Bl4 817
74,9 68,6 " 68,7 81,3 W6 27 4
69,4 66,3 70,7 79,6 < ¥9,5 - 7955

Observagoes: Idem folha 99.
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Tabela 22: Absorcao d'agua (%) pela goiaba liofilizada em poO conten-

~do ou nao anti-caking TCP'adkionqgo antes (A) ou depois (D)
da liofilizagao determinada a 25 C e 52% de U.R.

Tempo $ TCP. (D) £  TCP (D)

(horas) e e 15 0,5 1,0 T,5
! 6,8 7,7 8,0 5 5,9 76 7,0
6;5 6;6 9 4 e 6;0 7;0 6;3
6,7 T 8,7 - 5,9 753 6,6
12 ?,8 8'2 9’? = 8’3 9;0 8;3
7 747 - 10.0 - 8,0 9,0 8,3
77 7,9 9,9 £ 8,2 9,0 8,3

: 9,4 9o L0 S 9,6 10,4 9,9
4 9,0 8.6 11,9 = 9.4 10,2 )

9,2 8,9 11,2 : 9,5 5103 0

48 10,3 10,1 12,9 % 10,7 11,3 L 1054
10,1 9.5 - 12,9 = 19,8 LI 0it 158

10,2 9,8 - 12,2 = TR b Sl S i -

» 10,1 10,0 12,1 - 10,5 % 1260 *
9,8 9.4 12.0 % 10,6 11,6 . 12,8
10,0 9,7 1231 = 10,5 llf3 12;8

144 kN I9ca= i3sh - A" 19> *
11,0 11 4= 433 & i;00 =120 438
11,0 1056 .- i3,2 = TT s ot 1858

192 10,2 10,2 “’.’,l e 10;6 ll;?— L
10,0 9,4 11,9 - 10,4 31,3 142,09
10,1 9.8 - 120 = 10,57 “11,2 % ovs

240 10,2 1050193 = 10.6" 115 *
9,9 9,4 12.1 e 1075 - 21,30 113,
A0 -1 R 10,6: " 214 H13,)

Observagoes: Idem folha 99.
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Tabela 23: Absorcdo d'agua (%) pela goiaba liofilizada em p& conten-
do anti~caking 244 FP adicionado antes (A) ou depois (D)
da liofilizacgao, determinada a 25°C e 523 de U.R.

Tempo t 244 FP (a) % 244 FP (D)
horas
e 0y8° 1.0 - 2.0 0,58 £17 o 2.0
6 51'9 ?iz 6:7 ?(3 7;3 8;4
6,2 7 6,8 Tl 672 7.0
6,0 T2 6,7 T 6,7 T 7
12 TEAL (adade 8,4 8,9 8,7 9,4
7,8 8,9 8,6 8,9 8,1 9,0
746 8,8 8,5 8,9 8,4 92
24 8,9 10,3 9.3 1052 9.7 10,5
9,0 10,0 9,9 10,3 8,9 9,
8,9 20,1 9,6 1012 9::3 3052
48 9,8 s 10,4 e 10,4 51 b
Y=g 1.0 10,8 11,0 9,7 10,5
959 ab1al 10,6 116 10,0 10,8
96 9,9 1E] Al 19,3 13 ;0 10,8 11,6
9,8 10,9 11,2 11Tk gt 10,0 10,8
CJt! 13,0 10,7 £ 10,4 B2
144 07 Al Lol 11,3 1250 10,6 12,2
157200 12,5 137 11,9 10,5 13052
108 12,3 1 120 1046 122
192 9.8 B sl 104 ; 10,8 8] 5
9,6 < i i o) =Ty =41 9,9 12,2
g 10,9 10,8 1950 10,3 11,8
240 9,9 1153 10,3 17 52 10,9 TREAS
S 10,8 tl 2t T2 9,9 123
9,8 1Lkl A0 L [0 10,4 11,9

Observagoes: Idem folha 99.
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Tabela 24: Absorcao d'agua (%) pela goiaba liofilizada em pd conten-
do anti-caking 28 AB adicionado agtes (A) ou depois (D)
da liofilizagao, determinada a 25°C e 522 de . R,

" Tempo % 28 AB (A) $ 28 AB (D)
(hozes) 0,5 1,0 2,0 0,5 1,0 2,0
€ 6,8 * 7,6 6,9 1 7,6
Tir3 7 755 6,9 T T2
eI | 73 1,5 6,9 I 47 7,4
12 8,6 * 9,0 8,3 9,2 9,4
8,6 8,4 9,1 8,9 9,4 8,8
8,6 8,4 9,1 8,6 9,3 9,1
o 10,2 * 10,1 10,0 I 10,9 10,4
9,8 055 - =105 9,6 10,3 9,8
10,0 D5 1053 9,8 10,6 10,1
48 11,0 * 11,0 10,4 11,4 11,4
0,6 10,58 11,5 10,3 17,,0 10,8
10,8 1005 - 11,2 10,3 010 . T
96 10,7 * 10,9 10,9 * 1155
Sy 10,7 21,5 10,6 * 11,0
9,9 L A [ 10,8 * L1,2
144 11,6 * 11,9 10,6 x 12,2
e ¥1,7 1257 12 4 135 1352
EIeI e 12 57 320 1 * 1277
192 10,9 * 1050 10,8 * 11,4
10,5 16 T S 1120 * 11,5
10,7 10,6 11,2 10,9 * 11,4
240 10,9 * 1152 10,9 * 11,4
10,55 10,7 1k i 11,1 * 12,0
HOTs 2 el S By S 11,0 * 11 27

Observacoes: Idem folha 99.
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Tabela 25: Absorgég d'agua (%) pela goiaba liofilizada em pd conten-
do ou nao anti-caking TCPadicionade antes (D) ou depois (D)
da liofilizagao, determinada a 25°C e 75% ge U.R.

Tempo g TCP () T TCP (D)
(horas) GOTIABA 055 LD 5F 0.5 1,0 5
6 gl 9,4 = = FoE * 7,9
10,3 7,1 - = 7.5 7.6 8,6
10,0 8,3 = % 75 756 g5
12 12,3 12,0 = - 1252 * 12,4
11,4 10,3 = & 19,6 ~19 0.t 13,5
11,8 11,2 - - 123 12,00 150
b 16,1 15,0 - — 16,3 * 16,8
4 15,4 14,1 = o 16,7 16,8517
15,7 14,5 = = T6,5 - 168 1.16,9
48 20,0 18,8 = = 197 * 19,8
19,9 17,9 . = 20,9 19:8.F %00
19,9 18,4 - = 20,3 19,8 . 19,9
3y 21 .3 19,9 = = P16 * 22,0
20,9 18,8 = = 078 saoqe e lis g
27 4 19,3 I - 2 o Lo Tk apng
120 235 599 - v 23,9 * 23,9
23,4 20,6 = = P50 238 to D
23,5 21,7 = - 04l 8= p3-g* Fagig
) s 24,9 23,4 = = 24,9 % 25,2
3 21,5 = 2 26-9- % 5 - g5
24,6 22,5 = - 25LET L3810 o565
2400 24,5 23,3 = - 24,8 * 25,0
23,9 8.4 = i 25,9 25,0, 1951
24,2 9929 - 2 I s I s |

Observagoes: Idem folha 99



Tabela 26: Absorgdo d'agua (%) pela goiaba liofiliz
do anti*caking 244 FP adicionado
da liofilizagao, determinada a 25

118

ada em pé conten-

8ntes (A) ou depois (D)
Eia 158 de UiR:

Tempo % 244 FP (A) % 244 FP (D)
(horas) 0,5 1,0 i) 0,5 1.0 2,0
= 8,1 9,7 3,6 9.0 ) 6.0
Jigi3 8,0 7,8 7.2 5,9 57
9,2 8,6 8,7 8.1 o2 6,3
11,8 =327 1302 14508 515,05 230
12 Tl O3 7S 13,28 198 11,8
iy 116 12.9 13680024 153
S 15,8° 166 16,9 18,30 17,1 AT
I50F Nbnee e = i e 17,0 8 257 35,5
15:5. 0 16.5 16,3 17,04 16,4 162
B 20,0023 . 216 15,9 § 19,0 991
19,3 20,0 20.0 30,1 ¥ 48,2 ~18.0
19,6 = 20,6 20,8 20,0i l 18,6 © ‘18,5
e 50,8 21,0 o224 22301000 e
1958 21.9 21.3 22,1 20,9 202
20haae A6 Do 29,200 91,0. 2009
20,9° - 24,1 24,9 24,1 (1 22,8 . 23]
120 280 = 23,7 23,5 23,9 i 280" 21,7
22,4 239 24,2 24,0 ' 22,4 22,4
240 25,5 26,2 24,9 f28i0 PaT
192 e e T I 24,8 'liep9: 200k
28,3 25.0 P54 24,9 235 236
. 2372550 - ~ 2541 25,0 ll24,1  24:8
240 99,4°" 24 4 94,3 25,0 22,9 - 296
IS e S0k - <9570 25,0 #2365 23,7

Observacoes:

Idem folha 99
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Tabela 27: Absorcao d'agua (%) pela goiaba liofilizada em pd conten-
do antihcaking 28 AB adicionado antes (A) ou depois (D)
da liofilizagao, determinada a 25 C e 75% de U.R.

Tempo % 28 AB (A) $ 28 AB (D)
(horas) 0,5 1,0 2,0 05 1,0 2,0
: 5,6 e 5.6 .8 .3 7.4
9,5 Jie 8,6 6,8 6,4 655
9,5 7.5 76 6,8 6,3 7,0
5 12,2 12,4 “21.9 14,6 §i 12,3 15,3
11,8 13:3 13,1 14,4 Wl 135 136
125095, 85 30 5 1455 Ha3a 14,5
4 A S R 17,7 8 064 17,0
I5,5  16:4 6.2 17.5 0 de. 8 i6.3
L5008 T3 15,7 19,6 166 16,6
48 20,2 19,9 18,6 19,4 18,4 19,6
19,48 20.0° 9.6 19,2- 0 1.8 18,6
29,8 - 20,0 19,1 19,3 | 18,6 35,1
- 209 21,8 203 22,8 1 20,7 29.3
20,5, 21,8 51,4 21,5 Wl 2152 20,9
212501009, o7 o 22,1 Naou.1 216
0 24,0 ~23,9 998 23,7 f122.3 23,5
9.2 932 3. 23 4 Mlomly 22,8
21,10 9B e 29.9 23.6 22,7 23,2
192 25,1 25,0 23,5 24,9 |23,2 24,8
23,1 25,0 4.4 24,1 24,0 937
2A%0 - -98.0 940 24,5 236 24,3
240 248 odB 93 5 25 0 1o 24,9
2 D49 (24 4 24,5 1243 23,4
24,00 24,8 94,0 24,8 24,0 24,2

Observagoes: Idem folha 99.
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Tabela 28: Absorgég d'adgua (3) pela goiaba liofilizada em pS conten-
do ou nao anti-caking TCPadickmaqg antes (A) ou depois (D)
da liofilizagdo, determinada a 25°C e 97% de U.R.

Tempo ¥ TCP (A) $ TCP (D)
(horas) PR e R i T
6 19957 3,8 - = 16,8 16,2 138
15,3 14,2 = - 1250 12,7 12,3

By s 19,0 - - 14,4 14,5 130

19,6 18 .1 = - 1180 18D 20,5

1B h L] 18,4 - - 19,5 18,9 19,8

24 27,2 237 - - 25,8 26,3 24,7
30,7 29,9 - - 26,7 24,2 24,0

29,0 26,8 - - 26,2 25,3 24,3

48 31,77 30,4 - - 34,2 32,1 31,4
34,1 30=6 - - 321 32,9 33,0

32,9 30,5 - - 33;1 32.5 32,2

74 39,5 374 - - . 40,8 39,7 37,9
42;3 39'1 = - 36;6 36;8 38;5

40,9 38,2 - ~ 38,7 38,3 38,2

96 41,0 38,9 - - 43,7 42,2 41,6
43,6 38,6 - 7 40,5 39,1 39,6

42,3 38,8 - - 42,1 40,7 40,6

144 5053 46,4 - - 44,5 48,8 47,5
56,7 49,5 - - 48,3 47,0 46,0

53,5 48,0 - - 46,4 47,9 46,7

192 54,2 50,4 - - 58,0 55.3 52,9
56,4 48,9 - - 55,9 53.0 53,3

55,3 49,7 - - 56,9 54,1 63,1

216 58,9 58,0 - - 6235 58,7 57,1
60,7 53,0 - - 5753 56,5 5643

59,8 55,5 - - 59,9 57,6 5617

312 5951 50:3 - - 62,8 60,5 56,8
68,3 46,2 - - 60,3 58,1 58,0

637 48,3 - - 61,6 59,9 57,4

Observagoes: Idem folha 99.
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Tabela 29: Absorgao d'agua (%) pela goiaba liofilizada em pd conten-
do anti—caking 244 FP adicionado antes (A) ou depois (D)
da liofilizacao, determinada a 25°C, 97% de U.R.

Tempo % 244 FP (A) % 244 FP (D)
(horas) 05:5 120 () 0,5 10 2,0
g 14,5 19,0 14,3 1750 1514 ,0 13,6
13,3 14,5 19,9 13,6 14,2 14,2
13,95 16,8 17,1 16,58 1.9 3554
in 18,0 18,9 19,8 20,1 18,6 19,7
17,6 18,9 19,4 21,00 W22 0n 2008
17,8 18,9 19.6 20,6 20,3 20,2
24 25,5 2801 283 25:6 1 23,7 23,5
33,6 29,6, 27,7 26,21l 25,0 24.5
29,6 27,9 280 25,9 01 /24,3 24.0
48 30,6 31,8 34,2 33,81 32,5 32,5
30,2 33,2 33,4 39,6 39,0 3300
30,4 32,5 33,8 36,7 || 185.8 < 32.8
o 46,2 39,0 41,9 38,3 || 36,4 36,3
36,6 39,6 47,1 38,3 37,1 36,4
41,4 39,3 44,5 38,3 |l 36,7 36,3
96 39,8 40,2 43,5 479! || 40,1  45.6
38,2° 41,1 434 42,2 | 43,0 41,7
39,00 -~ 40,6 43,4 45,0 @ 42,0 43,6
144 50,9 48,9 52,2 49,5 46,0 45,0
49,6 51,8 57,0 48,4 |l 47,2 45,3
50,2 50,4 54,6 49,9 46,6 45,1
51,6 54,0 55,9 58,6 53,9 54,7
192 50,9 54,3 54,5 60,2 {158.1 '56.5
51,3 . 54,1 55.2 59,4 56,0 55,6
s 6d;1 ' 58:5 62,2 59,6 | 54,5 53,3
& 56,5 62,0 59,4 59,6 56,3 55,2
58,8 60,3 60,8 59,6 55,5 54,3
312 60,4 58,1 63,6 61,0 55,1 53,7
56,3 59,7 63,2 60,9 60,1 54,1
58,3 58,9 63,4 60,9 57,9 53,9

Observagoes: Idem folha 99.
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Tabela 30: Absorgdo d'agua (%) pela goiaba liofilizada em pd conten-
do anti-caking 28 AB adicionado antes (A) ou depois (D)
da liofilizagao, determinada a 25°C e 97% de U.R.

Tempo 3 28 AB (A) $ 28 AB (D)
I' (horas) g 1550 2,0 DES 450 2,0
c I8 14,2 13,8 Tan 1 oG 1557
13,9 11,9 12,6 14,948 13,8 13,2
1493 13,3 14,5 8 *13,6. 134
12 18,1 . 18,8 19,3 205 fl w203 19,5
17,9 48,2 17,7 22,34 95,4 92.3
18,0/ 18,5 8,5 ov,4 8 Uea,3 B0
51 24,7 25,4 253 24,5 |l 2u.8 - 347
29,9 25,9 23,7 96:7 1247 .95 3
273« 256 24,5 25,6 |l 24,72 25.0
18 30,8 32,4 32,0 38,6 N 85,3 3.8
30,2 31,0 32,4 39,5 | 36,9 36,2
3045 3L;7 32,3 36,5 186,17 314
74 37,4 40,6 37.6 37,0 ' W36.6 366
371 364 356 38,5 1379 37,2
3. 88,85 SE.E 37,8 W36, 36,9
o 42,00 42,4 42,5 46,6 44,0 40,2
38,5 38,1 39,2 41,9 4i.2  39.8
40,3 40,2 40,8 44,2 | 42,6 40,0
14 47,40 47,9 @i 47,3 ‘Wa74 . 45t
51,7 45,9 47,0 48,6 45,8 47,1
49,5 46,9 47,5 47,9 46,6 46,4
192 50,4 54,3 54,8 55,9 58,4 54,6
50,5 52,4 53,6 60,9 58,1 60,5
50,4 53,3 54,2 58,4 [I58)3 57,6
: 62,0 - 58,1 58,1 56,7 56,4  55;1
21 54,6 56,1 56,8 59,6 [I55,1 56,5
58,3 ' 57,1 57.4 58,1 (55,7 55,8
e 59,2 * 61,6 5.3 l60,2 58,7
55,1 * 60,8 61,4 56,4 57,4
57,1 * 61,2 60,4 /58,3 58,1

Observagoes: Idem folha 99
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Tabela 31: Absorgao d'adgua (%) pela goiaba liofilizada em pé conten-
do ou nao anti-caking TCP adicicngdo antes (A) ou depois (D)
da liofilizagao, determinada a 40°C e 23% de U.R.

(fiTig) GOIABA $ TCP (A) 2 TCP (D)
S 0,5 1,0 1S 055 1;0 L5355
6 1.8 18- - - 153 1,3 1,8
1,9 1,8 = = 2, 1,7 i
l;B lf6 e o 1;5 1'5 lf8
’)"-i 2,2 1,8 = = 2,2 2,0 2,4
i 2,5 20pD = - 2,5 2l %
2.3 9l - = 2.3 2,0 2,4
48 * — o * 2’3 *
% = - 2,1 1078 A
e * - - 2,1 2;0 3
72 2,6 26,3 - - 2,3 % 2,4
3,0 2,6 = ol 2;9 214 s
2,8 2,5 - - 2,6 2,4 2,4
96 350 2,2 - - 2723 * 2,4
2,8 2006 - - 2.5 2,6 i
2509 2,4 = - 2,4 2,6 2,4
168 2.4 20l - - 24k x 202
2;9 2;6 =E = 2;1 1;7 %
) 23 - 2.4 Lp 2:2

Observagoes: Idem folha 99,
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pela 32: Absorcao d'dgua (%) pela goiaba liofilizada em pO conten-

do anti-caking 244 FP adicionado antes (A) ou depois (D)
da liofilizagao, determinada a 40°C e 23% de U.R.

Tempo % 244 FP (A) S 244 FP (D)
(horas) 0,5 1,0 2,0 0 1,0 2,0
’ e o 1,6 2,1 2,5 2,2
A L6 d5 2'9 2.6 2.4
i3 1,2 e 2,5 G 2,3
24 2,3 2.3 99 2,28 0 3.0 3,3
2.5 2.2 2,3 3,2 3,3 3,2
) 2,2 2,2 3,0 3.1 303
48 x % . 2,7 2,6 2,6
* * * 2,8 * 1,6
o * ¥ 257 2,6 2yl
72 253 1,9 255 2.5 2.5 2l
2.9 23 2.8 3,0 + 3,0
o 2,1 2,7 2,8 2,5 2,8
52 2,4 2,0 2,4 2,6 2,6 2,8
2.9 2.6 2.9 3 3 x 3,4
2,7 G 2,6 3,0 2,6 e
5E 2,5 1,6 4 2,6 2.6 3,0
2.2 1.8 2.9 2.7 x 2.8
2,4 iy AT 2.7 2,6 2.9

Observagoes: Idem folha 99.
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Tabela 33: Absorcao d'agua (%) pela goiaba liofilizada em pd conten-
do anti-caking 28 AB adicionado aptes (A) ou depois (D)
da liofilizacao, determinada a 40 °C e 23% de U.R.

Tempo $ 28 AB (A) 3 28 AB (D)
(horas) 0,5 1,0 2,0 0,5 1,0 2,0
5 0,5 0,9 0,5 2,6 2] 2,0
1,0 1,2 352 2,7 )
0,8 1,0 0,8 oG 2,3 2.7
o 1,5 1,6 1,5 3,2 3,3 3,0
& Al 2,0 2,0 7 % Z;0
1,6 1,8 1,7 3,4 3,3 359
48 s * % L3 2,8 &
* * 3, % ; 3,0
* * * 2,2 2,8 3,0
< 3,2 1,8 1,6 3,3 2,8 *
2.9 9.9 5.9 Q)i * 3,2
251 2,0 2,0 3,5 2,8 3,2
3,3 1,6 1,6 3,4 3.3 *
96 1,9 2i-n 2.9 3,8 * 3,4
2,6 1,9 1,9 3,6 3.3 3,4
168 2,9 1,6 07 3,3 2,9 *
1,8 1,7 1,8 30 % 3,1
2,3 1,7 1,8 3,2 2,9 3,1

Observagoes: Idem folha 99.
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Tabela 34; Absorgég d'agua (%) pela goiaba liofilizada em po conten-
do ou nao ant%-caking TCP adiciOnSdo antes (A) ou depois (D)
da liofilizagao, determinada a 40°C e 51% de U.R.

Tempo t TCP (A) $ TCP (D)
(horas) GOIABA Q5 1,0 15 0,5 1,0 3 b
i 5,4 5,1 - - 5,3 5,1 5,7
6 5,9 6,0 = - 5+5 By D 6,1
5 76 555 = = 5,4 Sy 5,9
24 8,7 9,0 - - 9,7 7,9 8,4
8,1 8,2 = - 8,0 Yp2 8,9
8,4 8,6 = - 8,8 8,6 B
48 95 7,4 - - 767 8,6 9,0
8,9 8,2 = - 8,5 9,6 8,5
9,2 7,8 - = 8,3 Dk 8,8
79 8,2 8,0 - - 8,2 9,1 8,5
8,0 Fro - - 81 8,9 8,5
871 7,9 - = 8,1 9.0 8,5
96 8;1. 8,4 - et 7'9 6;7 ?;2
8,1 8,0 = = 8,2 90 8,6
8,1 8,2 - = 8,0 7,8 7,9
168 819 8r2 - = 7r5 ?;3 8:0
7!4 8.'4 5 = 10;4 9,3 8,?
872 8,3 = = 8,9 8,3 8,4
192 8.3 8,8 - = digi 7:0 8l
Tivpsl 8,8 - - S 9,2 9,1
8:0 8'8 o = 8'4 8,1 8’6

Observacoes: Idem folha 99.
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Tabela 35: Abscrcgao d'agua (%) pela goiaba liofilizada em po conten-
do anti-caking 244 FP adicionado gntes (A) ou depois (D)
da liofilizagao, determinada a 40 C e 51% de U.R.

Tempo $ 244 FP (A)T_ 3 244 FP (D)
(horas) 0,5 1,0 2,0 0,50 o 2,0
. S G e 6,0l 5.8 e
- Ei 58 .57 6,1l 1 5.5 5¢
5,8 5,7 g8 ol fis 8 5
" 7,00 Y H 10,7f ‘20,0 9.5
7i8 " 85 8 85 130 k8D . Ao
7.8 9,9 8,2 Vo €55 - aa
" BE- 7.5 . w.& g.ell sva 9.8
7,8 “dp o1 1zl THes - s
8,2 7,9 8.4 o-afl g3 g5
Ly 8,8 &1 g8 8,41l 90 97
10540 65 - a7 11,50 g7 7.4
9,3 8,8 9,3 10,04 4 84 Laa
e 78t 81 B 8,7 8,4 . 8,2
1t 7.9 36 o, 0ll ‘9.2 20
g ke gy g6l B8 76
En 6,3 6,9 x 7.94 {180 . 8.
1,4 7.9 8,2 8,8l 9.2 g3
8.8 G4 g, salllles 8.2
e oA - 7.8 Bea s
12,2, 8.3 8,6 o2l 81 8l
9,9 8,4 8,8 g5l aaa LA

Observagoes: Idem folha 99,
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poO conten-
tes (A) ou depois (D)
% de U.R.
(D)

28 AB
1,0

o]

ao, determinada a 40°C e 51

(-]

%) pela goiaba liofilizada em
0:7:5

(A)

% 28 AB

do anti-caking 28 AB adicionado an

Absorcdo d'agua (
da liofilizag

Tempo
(horas)
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Idem folha 99.

Observacgoes:
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Tabela 37: Absorgao d'acua (%) pela goiaba liofilizada em poO conten-
do ou nao anti-caking TCP adiciongdo antes (D) ou depois (D)
da liofilizagao, determinada a 40°C e 75% de U.R.

Tempo ' 5 TCP (&) 3 TCP (D)
(horas) s o 0T s 1.0 5
6 9,4 8,7 = = g5 i epne gl
1038 10;6 - — 9,3 8;1 9;4
101 9,7 & - 9,3 9,5 9,9
19 ® X - - 12,9 13,9 15,5
= * * - - 13,7 14,0 12,3
* * - = 1.3_.3 l4ro l3f9
i 1751 13,9 = - 19,00  EB,0F 26,9
1 17,5 15,4 - - 21,6 1535 20,7
173 14,6 = - 203~ 16,7 188
48 * * - - * 23,0 25,1
ik * * ~ = * 2300 . 237
* * o = * 22,0 23,1
79 L8, 14,8 = - 21,6 x Z207
25,4 20,8 = = 23 % 24,9
37,8 17,8 = = 22,7 * 23,8
144 * * ey — * * *
* * - — * * *
* * 4 - * * *
168 19,8 18,3 = 3 x 25,9 X
22,3 17,8 = = * 23,0 *
21,0 18,0 = = * 24,4 *
196 * * ~ & 23,0 * *
* * - = 25,4 * *
*® * = — 24!2 * *
17,6 16,5 - - * 23,7
216 ’ ’ '
27,0 16,5 = — * 24,4 *
9913 16,5 - = * 24 43 *
244 * % - = * *
x * e = * x
* E s o * * x

Observacoes: Idem folha 99.



Tabela 38: Absorcao d'agua (%) pela goiaba liofilizada em poO conten--
do anti-caking 244 Fp adicionado antes (A) ou depois (D)
da liofilizagdo, determinada a 40°C e 751 de U.R.

Tempo _% 244 FP (A) %t 244 FP (D)
(horas) 0,5 1,0 2,0 0,5 1,0 2,0
() 9,1 101 9,8 10,6 *
6 8,6 10,6 12,6 Ted 10,6 *
9,2 9,9 11,4 8,7 10,6 *
12 * * * 13,5 12,9 182
% * * 14,3 12,7 15,2
* * * 13,9 12,8 14,2
24 15,5 14,6 14,8 * * *
10,4 18,2 19,5 * * *
12,8 16,4 171 * * *
g * * 18,6 18,9 1750
’ * * * 19,2 18,6 18,3
* * % 18,9 18,77 17,7
25 18,3 18,0 20,0 * *
¢ 13,0 21,5 24,9 # * *
15,7 19,7 22.5 * * *
144 * * * 237 19,7 23,0
* * * 26,9 22,9 20,6
* * * 25,3 21,3 21,8
2753 18,1 22,9 * % %
168 15,8 = 30,3 25.4 * * *
21,5 19,2 24,2 * * *
196 i & £ 19,5 18,4 19,!
* * 273 25,6 22
* * * 23,4 22,0 2l
21k 19,1 20,1 19,2 * * *
13,3 2 A 25,6 * * %
16,2 20,8 22,4 * * *
244 b ® * 271 267 21,4
* * * 18,2 19,9 25,3
* * g 22:7 23.3 23,3

Observagles: Idem folha 99,
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Tabeia 39: Absorgao d'dgua (3) pela goiaba liofilizada em p6 conten-
do anti-caking 28 AB adicionado antes (A) ou depois (D)
da liofilizagao, determinada a 40°C e 75% de U.R.

Tempo $ 28 AB (A) 3 28 AB (D)
(horas) 0%5 150 2,0 DixS 350 270
2 8,9 10,1 9,9 * * *
3 121 8,4 8,1 * * *
10,5 9,3 9,0 * * *

) 12,8 13,8 ilfe oy O o
12 12,8 11,8 12,8 12,7 IRp2r 944

¢
13,0 AL 12,8 13,2 133" 13,3

24 52 16,7 153 % * 18,0
= 97553 15.9 20,6 * * 19,9
16,3 16,3 18,0 * * 19,0
48 % 204 2003 20,9 1A P s
* 18,5 19,7 18,5 24,3 22,6
* 20,0 20,0 19,7 20,9 29.2
75 18,3 21,0 23,0 * * *
7 19,8 20,9 262 * * *
19ha]. 20,9 24,6 * * *
144 ® % = & 19,4
% * & * * 3057
* * * 4 % 20,6
168 2205 24...7 * * * *
Al 18,4 207 * * * *
20,5 22,7 % * * =
196 ) & 20,7 220 182
* 25,9 220 23,0
* * x 230 22,3 20,6
216 2ii)s ]! 20,5 2% hod % *
20,2 19,4 * * * *
20,6 20,0 % * * *
244 * * 2B 2ol 20,8 18,9
* * 2271 23, 20,3 18,9
* % 22..8 24,1 20,5 18,9

Observacoes: Idem folha 99.
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Tabela 40: Absorgao d'adgua (%) pela goiaba liofilizada em pd conten-
do ou nao anti-caking TCP adiciongdo antes (A) ou depois (D)
da liofilizagao, determinada a 55°C e 23% de U.R.

Tempo GOIABA 8 TCP (A) 2. _TCP (D)
(horas) U5 1,0 Lo 0,5 M) 1,5
6 2'8 1;7 = = 0'8 1;8 l;?
2,5 1,4 = = 1,1 1,8 2,1
2;6 115 o o2 0;9 1'8 1,9
. e 1,6 = it 0,6 2,4 2.6
16 1,0 = - 0,8 1,4 2,2
2,6 1.3 = = 0,7 1,9 2,4
24 3,8 2,0 = = 0,6 2,4 2,8
0,6 = = = 1,4 2,9 2,2
2,2 2,0 = = 1,0 207 2:5
o 2,6 1,5 - . O5d. - (ipER 13
x 2'3 = b 1,4 2’6 lf5
2’6 l;9 — = 0’9 2!0 134
144 2,7 1,0 = - 0,5 1,2 1,2
% 116 == - l’l 4'4 lf4
2,7 1,3 - s 0,8 2,50 g S

Observagoes: Idem folha 99



133

Tabela 41: Absorcao d'dgua (%) pela goiaba liofilizada em pod conten-
do anti-caking 244FP adicionado antes (A) ou depois (D)
da liofilizagao, determinada a 55°C e 23% de U.R.

Tempo % 244 FP (A) %5 244 FP (D)
(horas)
0,5 140 2,0 0,5 120 2,0
6 2,4 2. A 2,4 242 i 1,9
2,6 * 245 1,9 g 2
2,5 2;1 2.3 20 1,4 2,0
12 2.5 23 158 20521 1.8 8
2.7 * 2,4 o)1 1.3 2,4
2,6 28" 3. 21 1,6 159
24 2.9 2.2 3.4 2.0 4.8 1,4
25 * 4,2 23 1,3 *
287 2,2 2,8 253 1,6 1,4
72 2,3 2.0 2,0 1,6 0,8 1.2
2.8 * 2,5 2,5 1.4 *
2,6 2,0 2,3 2l i e
144 1.8 2,8 8 1,0 h1I *
2,6 * 2,1 2:;'9 0,9 ®
QD 2,8 1,8 1.9 1840 *

Observagoes: Idem folha 99.
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Tabela 42: Absorgdo d'dqua (3) Pela goiaba liofilizada em PO conten-
do anti-caking 28 AB adicionado aptes (A) ou depois (D)
da liofilizagao, determinada a 55 C e 23% de U.R.

Tempo % 28 AB (A) % 28 AB (D)

(horas) 05 1,0 2.0 0,5 15000 5%y
: 1,9 1,5 2,3 0,4 1.8 - 1.5
1,8 1,7 2.0 2,7 1:3 9.6

1,8 1.6 23 1,6 1,6 2,0

5 1.7 1,4 2.4 1.0 I IR
1,8 * 2,1 2,8 Lrb 2.9

1,8 1,4 2.3 1,9 1,8 2,2

o 2,2 1,9 2,2 1,4 i1 e B
e 1,7 * 5.8 5.5 2,6 2,3
1,9 1,9 2,2 1,9 oLl 3,9

- e 1.3 1.3 * 1.8 1.2
1,4 * 2 9 * * 3.6

1,3 L3 1,8 * 1.8 2,4

1,0 - 1.1 1,7 * 1,7 *

144 T : 2.2 ; e e
1500 1,2 1.9 * I

ObservagGes: Idem folha 99,



Tabela 43: Absorgao d'agua (%) pela goiaba liofilizada em pO conten-
do ou nao anti-caking TCP adiciongdo antes (A) ou depois (D)
da liofilizagao, determinada a 55°C e 50% de U.R.

fl‘empo. COTARA % TCP (A) $ TCP (D)
(haoras)

0,5 Jiet) 1,5 0,5 1,0 1,5
¢ 3,8 3,9 - - 3,8 3.2 3,9
4,8 4,3 - - 2 Ly 2,9 2.5
4,3 4,1 - - 3.7 31 352
12 4,7 3 - - 4,0 3,9 4,5
749 6,3 - - 4,4 Zix8 3,8
6'0 5,0 = = 4’2 3;8 4!2
24 3,4 4,0 - = 349 3,4 4,8
4,9 4,5 - - 4,2 3,9 4,2
4,2 4,2 - - 4,1 3,6 4,5
72 3,4 3,9 - - 2,8 31 3,8
6,7 4,6 - - 3.2 cral 2,5
Bl 4,2 - - 3.0 3 3,1
144 2,4 2,4 - - 2,6 2.3 3,5
ik 4,8 - - 3,3 2,4 25,1
4,2 3,6 - - 3,0 2,3 2,8

Observacoes: Idem folha 99.
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Tabela 44: Absorgdo d'agua (%) pela goiaba liofilizada em pd conten-
do anti-caking 244 FP adicionado antes (A) ou depois (D)
da liofilizagao, determinada a 55°C e 50% de U.R.

Tempo 3 244 FP (A) $ 244 FP (D)
(horas) 0,5 1,0 2.0 i |BISERET 2,0
X 2,9 3,5 3.8 3,50 1.7 3.3
4,9 4.4 ie 2.9 2.9 81
39 3.9 4.z 3,20l " 2,3 2,7

- I SR T R 4,9 2,2 2,0
657 70 ElD 3.0 3.7 4,0
b S 4,0 2,9 3,0
o 9.6 2.9 3,9 3,80 L 5.1 3.3
T R 3.8 TR
1,0 3,6 4,2 ;e il - as
- 2,9 3,8 3.8 2,8l &5 2,5
5,8 5.0 5.9 2,500 28 2.6

4,4 4,4 4,7 2,7 3 2,6
S 204 - .4 2,2 2,7 2.7 1,6
3,8 3,2 3.& 2.4 4,3 3,9

Sl 2.8 BB 25 f 13,5 2,8

Observagoes: Idem folha 99.
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Tabela 45: Absorgao d'dgua (%) da goiaba liofilizada em pO conten-
do anti-caking 28AB adicionado antes (A) ou depois (D)
da liofilizagao, determinada a 550C e 50% de U.R.

Tempo % 28 AB (A) $ 28 AB (D)
(hezrs) S Gre g 5 2,0 AL 1,0 2,0
; B:2 3,5 3.8 3. silliizie " 23
4,2 2.2 3.2 3.3 3.4 A E
4,20 2.8 3, 8 3,4 3.0 34
- G ok | 4,8 2.6 2,7 2,3
1.8 3.1 38 4,6 3.7 4,8
a7 e 4,2 3,6 3 5 3,6
L 4,2 4,4 4,7 4,0 || 4.2 3,2
2 4,4 3.3 5.5 6.1 6,9 Bhe
Aps e 3,9 5,0 She 4,4
- Sy T 4,1 2,3 5.1 2,1
4,0 2.4 2,5 3,5 #i2 9 3,4
4,0 2.8 3.3 2.9 5.5 2,8
Vi 3.8 3.0 3,5 2,3 2,8 1,9
; 3.2 2.0 2, 3,8 B 39
3,2 2,5 2,8 3,0 | el 2,9

Observacoes: Idem folha 99.
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Tabela 46: Absorgao d'agua (%) pela goiaba liofilizada em PO conten-
do ou nao anti-caking TCP adicionado antes (A) ou depois (D)
da liofilizagao, determinada a 55°C e 75% de U.R.

3. TCP (a) | t TCP (D)

(Z§?§§> COIABA .
* 005 1.0 1,5 0,5 1,0 1k
. g, 10,7 % % A 5 -
13,4 195 = - K X 5
12,3 11 6 £ = it 3 )
& 16,3 13,0 - = : = =
27.6 26,0 = = * L .
21,9 19,5 = s = = -
ot 20,2 11.5 5 - 3 " =
# 18,8 28,7 = X 3 N i
19,5 20,2 - = £ E J
. 1254 13,8 . 2 L . =

Observagoes: Idem folha 99,



Tabela 47: Cinética de absorc¢ao d'aqua (g/100g sdlidos-hora) da goiaba liofilizada em pP©, contendo os
diversos agentes anti-caking em dois niveis de adicao, a 10°C e 24% de U.R.

: -rllempo

(horas Gotsbs S ICP W) __$7ce (o) _ ‘s.244 Fe () v 244 vp 0y 425 25 (AL % 28 AB (D)
0,5 10 0,5 1,0 0,5 1,0 05 1,0 0,5 1.0 0,5 1,0

6 0,217 0,267 0,550 0,533 _52567 O,ng_m 0,333-' 0,467 0,550 "61500 *EEE;67 0,500 0,485

12 0,157 0,200 0/:353 0,355 0,368 0,310 0,257 0,335 0,350 0,324 0,335 0,334 0,309

24 0,043 0,056 0,319 0,000 0,042 0,055 0,070 0,073 0,033 0,032 0,079 0,047 0,022

48 0,023 0,008 -0,007 0,000 -0,013 -0,022 0,022 -0,014 0,002 0,004 -0,003 -0,001 0,003
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Tabela 49: cCinética ge absorcao d'agua

(g/100g sdlidos-hora) da goi

aba liofilizada

em pd, contendo os

diversos agentes anti-caking em dois niveis de adicao, a 10°% o 75% de U.R.

Tempo Goiaba s 2op T ————— () % 344 55 () RN 28 aB (a) 3

(horas) 0,5 140, 0,5 L0 0,5 1,0 05 1 Gy 0,5 1,0 0,5
6 1,045 0,963 0,588 0,682 0,780 0,778 0,958 0,965 0,653 0,767 0,645 0,772
12 0,782 0,739 0,485 0,574 0,641 0,632 0,744 0,758 0,552 0,613 0,559 0,639
48 0,054 0,055 0,043 0,100 0,097 0,074 0,064 0,096 0,096 0,048 0,131 0,106
96 0,045 0,041 0,047 0,051 0,053 0,045 0,043 0,052 0,044 0,050 0,043 0,044
144 0,048 0,032 0,049 0,043 0,049 0,043 0,045 0,047 0,041 0,038 0,034 0,044
192 0,042 0,034 0,042 0,051 0,043 0,056 0,041 0,052 0,048 0,021 0,037 0,056
240 0,001 0,021 0,019 0,011 0,014 0,027 0,017 0,011 0,018 0,003 0,010 0,010
288 0,012 -0,022 -0,019 -0,006 0,022 -0,026 0,011 0,011 0,031 0,052 0,021 0,012
312 0,014 -0,006 =-0,005 0,043 0,041 -0,019 0,000 0,034 0,047 0,034 0,047 0,057
336 0,024 0,036 0,053 0,079 0,053 0,004 -0,009 0,046 0,048 -0,005 0,058 0,088

————

—

3 28 AB (D)

165510,

0,785
0,644
0,095
0,057
0,041
0,046
0,021
0,010
0,062

0,102

IvT



Tabela 50: Cinética de absorgao d'agua (g/100¢ s6lidos-hora) da goilaba liofilizada em pd, contendo 0s
diversos agentes anti-caking em dois niveis de adigao, a 10°C e 98% de U.R.

Tempo Goiaba _ % TCP (a) T TCP (D) _‘_%_g}_ulg_(g)_ % 244 rp (D) $ 28 BB (&) __ % 28.AB (D)

(horas) 0,5 1,0 0,5 1,0 0,5 1,0 0,5 1,0 Uris = 1150 0ro 1,0
6 0,790 0,170 0,543 0,900 0,617 l,llS—- 0,818 0,683 0,582 1,083 0,433 0,667 0,850
12 0,636 0,209 0,472 0570 0,529 0,650 0,745 0533 0,585 0,657 0,358 0,565 0,641
24 0,320 0,269 0,263 0,179 0)7 315 0,189 0,427 0,289 0,446 0,192 0,226 0,342 0,354
48 0,189 0,094 0,137 0,160 0173 0,162 0,185 0,210 0,196 0,137 0,195 0,229 0,234
72 0,187 0,096 0,177 0,169 0,142 0,142 0,116 0,141 0,187 0,322 0,150 0,213 0,181
144 0,142 0,139 0,141 0,129 0,117 0,103 0,124 0,307 0,154 0,106 0,108 0,092 0,116
240 0,084 0,102 0,059 0,054 0,096 0,078 0,159 0,065 0,069 0,051 0,095 0,096 0,078
3052 -0,058 0,029 0,094 0,015 -1,655 0,029 -0,065 0:,:.02:7 0,102 0,094 0,035 0:,17.2 0,085
360 0,158 0,038 0,114 0,048 0,079 0,085 0,229 0,138 0,097 0,053 0,090 0,069 0,065
456 07178 0,120 0,011 0,079 0,042 0,105 0,100 0,067 0,071 0,008 0,029 = 0075

[AAN



143

TE0‘0- 620°0- T¥0‘0- 0BO‘O- ¥20'0- T¥0’0- Sp0‘0Q- EVO‘0~ 6£0‘0- 0F%0‘0- 050°0- 6700~ TPO‘0- Y

L2000~ 0P0‘0- 0S50‘0- 050’0- 8200~ 090’0~ T190°‘0- 050°0- 6¥0'0- TS0‘0- 6S0°0- T90‘0- 890‘0- re

790’0 LRLE0) SEZ0 8500 8S0‘0 PST‘0 LET'O L¥T'0 621°0 09T‘0 €LT'0 T9T‘0 T

STT‘0 8%Z‘’0 81Z‘0 POTS0" LTT%D 89z‘0 gezio 8¥Z’‘0 €220 €LZ'0 862'0 88z‘0 9

b S’0 0T s’ DETE = elgae ) ol 50 0'T 5’0 0'T 50 pqeroy (S2TOU)
(a) gav 8z ¢ (¥) 9v¥ 8z % (a) da vve (¥) da vpz % (d) doaq % (¥)_d5%..% - oduag,

rs il =) o e S oS¢ ® ‘oedtpe op STOATU STOP we buryeo-T3uUe s2juabe sosxaatp

SO opuajuoo ‘od we PPBRZTITIOTT eqeTrobh ep (ex0oy-soptrOs bootr/6) enbe ,p oedirosqe ap BOTIBUTD TG erager



Tabela 52:

Cinética de absorgao d'agua
diversos agentes anti-caking

(g/100g sdlidos-hora) da goiaba liofilizada e
em dois niveis de adicdo, a 25°C e

52% de U.

m po, contendo os

R.

Tempo Goiaba $ TCP (A) $ TCP (D) 3 244 FP (A) % 244 FP (D) 3 28 AB (a) 3 28 AB (D)
(horas) 0h55 = 240 0,5 1,0 o5 1,0 0,5 1,0 0,5 1,0 ars 1,0
6 0,178 0,130 0,205 0,368 0,290 0,263 0,263 0,298 0,282 0,253 0,175 0,283 0,265
L2 = 0,159 0,112 0,172 0,275 0,225 0,210 0,210 0,231 ©.209 0,206 0,149 0,220 0,211
24 0,095 0,065 0,086 0,086 0,083 0,086 0,087 0,082 0,060 0,089 0,079 0,075 0,080
46~ 0,028 0,025 0,027 0,029 0,026 0,025 0,026 0,024 0,023 0,018 0,027 0,018 0,023
A9 0,008 10,019 0,000. 10,007 (0,010 - 0,030 ° igj00% - 0,000 0,005 | N0 G0 0,024 0,007 0,020
144 0,001 0,001 -0,003 0,001 0,001 -0,001 -0,001 -0,001 -0,001 0,008 -0,001 0,001 0,012
192 -0,010 -0,019 -0,010 -0,005 -0,006 -0,011 -0,013 -0,007 -0,001 —0,010 -0,021 0,000 0,022
240 0,000 0,000 0,008 0,001 0,004 0,003 0,004 0,003 0,002 0,000 0,003 0,003 0,039

PPT



Tabela 53: Cinética de absorgdo d'agua (g/100g sélidos-hora) da goiaba_liofilizada em pd, contendo os
diversos agentes anti-caking em dois niveis de adicao, a 25°C e 75% de U.R.
T, 3 TCP () $ TCP (D) % 244 FP () 1 244 FP_(D) 3 28 AB (A) % 28 AB (D)
(horas) 0,5 1,0 0,5 1,0 0,5 1L (e 055 1,0 075 1,0 0,5 1,0
6 0,300 0,483 = 0,800 0,733 0,400 0,500 0,917 1,007 0,417 0,883 1,233 L7
152 0,308 0,407 -~ 0,610 0,601 0,374 0,459 0,657 0,690 0,385 0,617 0,722 0,702
24 0,273 0,236 = 0,282 0,300 0,271 0,312 0,254 0,248 0,268 0,244{ 0,209 0,224
48 0,112 0,099 = 0,118 0,102 0,099 0] 055! 0,094 0,096 0,110 0,116 0,094 0,094
72 0,050 0,042 = 0,069 0,067 0,034 0,044 0,074 0,076 0,038 0,065 0,088 0,080
120 0,036 0,034 - 0,035 0,034 017032 0,035 0,028 0,024 0,015 0,029 0,024 0,025
192 0,001 0,001 = 0,004 0,006 0,003 0,002 0,006 0,000 0,015 0,005 0,009 0,010
240 -0,008 -0,006 - -0,004 -0,002 -0,004 -0,006 0,002 0,000 -0,002 -0,004 0,006 0,008

SPT



Tabela 54: Cinética de absorcao d'agua (g/100g solidos-hora) da goiaba_liofilizada em pS, contendo os
diversos agentes anti-caking em dois niveis de adicao, a 25C e 97% de U.R.

(EgﬂggJ Goiaba $ TCP (A) $ TCP (D) % 244 FP (A) 3 244 FP (D) $ 28 AB (A) % 28 AB (D)
0,5 1507 0i.5 1,0 0,5 1,0 0,5 1,0 0,5 1.0 0,5 10

6 0,300 * - 0,850 0,733 0,650 0,350 0,85 1,033 0,517 0,900 .1,150 1,283
12 0,409 * - 0,721 0,646 0,718 0,439 0,671 0,695 0,572 0,762 0,738 0,738
24 0,483 0,435 - 0,427 0,419 0,473 0,471 0,422 0,364 0,456 0,430 0,363 0,330
48 07230 10,220 = 0,252 0,262 0,205 0,225 0,246 0,243 0,192 0,258 0,243 0,239
74 0,169 0,143 - 0,186 0,162 0,106 0,148 0,198 0,152 0,196 0,159 0,186 0,160
96 0116 0,077, 0,140 0,125 * 0,104 0,243 0,203 0,161 0,099 0,231 0,217
174 OAdeR N0, 11D = 0,153 0,140 0,125 0,140 0,149 0,145 0,104 0,137 0,147 0,162
192 0,136 0,170 = 0,156 0,140 0,210 0,19 0,076 0,047 0,219 0,150 0,062 0,006
216 0,123 0,121 =~ 0,092 0,109 0,187 0,147 0,026 0,010 0,192 0,097 0,021 -0,042
312 0,083 -0,040 -~ 0,008 -0,002 0,031 0,033 -0,035 -0,035 0,031 - -0,042 -0,035

97T



Tabela 55: Cinética de absorgdo d'agua (g/100g sdlidos-hora) da

diversos agentes anti-caking em dois niveis de adigao, a 40°C e 23% de U.R.

goiaba_liofilizada em pd, contendo os

Tempo Goiaba __ 3 TCP (A) 3 TCP (D) 3 244 FP (A) 3 244 FP (D) $ 28 AB (A) 3 28 AB (D)
(aoras) O s 1,0 0,5 1,0 05 4 w380 06 L a0 0,5 1,0

6 0,028 0,028 - 0,044 0,028 0,061 0,056 0,028 0,033 0,044 0,044 0,044 0,056

24 © 90,023 0,023 - 0,022 0,000 0,046 0,040 0,011 0,010 0,039 0,033 0,004 0,023

48 = = - 0,006 0,000 = = -0,004 -0,013 S - 0,002 0,000

72 0,006 @ * = 0,006 0,013 0,004 0,005 0,006 0,000 0,005 -0,001 0,029 0,000

96 0,002 -0,004 - ~0,008 0,003 0,002 0,004 0,005 0,000 -0,004 0,004 0,002 0,014

168 § =0,008 =0,001 -~ - 0,013 -0,004 -0,008 -0,004 0,000 -0,004 -0,003 =0,006 ~0,006

L¥T



Tabela 56: Cinética de absorg¢ao d'agua (g/100qg so6lidos~-hora) da goiaba liofilizada em pd, contendo os
diversos agentes anti-caking em dois niveis de adicao, a 40 C e 51% de U.R.
Tempo Goiag;“"— % TCP (A)_—h 3 TCP (D) % 244 FP (A) ‘% 244 TP (D) % 28 AB (A) t 28 AB (Di
(horas) 0,5 1,0 0,5 ,0 s 1,0 0,5 170 OGN LD 0,5 1.0
6 0,156 0,172 - 0,189 05183 8 Ly 0,233 0,278 0,200 0,150 0,133 0,217 0,194

24 0,103 0,083 ~ 0,094 0,112 0,070 0,094 0,124 0,109 0,069 0,085 0,118 0,091
48 -0,006 -0,015 = 0,000 0,008 0,031 -0,023 =-0,021 =-0,002 0,000 0,029 -0,019 -0,027
72 0,000 0,008 ~ 0,000 -0,027 0,021 % -0,013 -0,010 0,000 0,021 -0,025 -0,008
96 0,000 0,010 - * -0,036 =-0,005 =-0,030 -0,039 -0,019 -0,004 0,004 -0,013

-0,004

8FT



Tabela 57:

diversos agentes anti-c

Cinetica de absorcdo d'agua (g/100g sdlidos-hor
aking em dois niveis de adi

a)

da goiaba liofilizada em po,
¢ao, a 40°C e 75% de U.R.

contendo os

—

Tempo Goiaba ¥ TCP (A) % TCP_JBl__ % 244 FP (1) $ 244 FP (D) 2 28 AB (A) T 28 AB (D)
(horas) 0,5 1,0 0,5 1,0 0,5 1,0 0,5 1,0 0,5 1,0 0,5 1,0
6 0,400 0,272 - = - 0,200 ' 0,361 - = 0,322 0,389 - -
12 - - = 0,583 0,222 - - 0,139 0,164 - - 0,181 0,211
24 0,308 10,2138 = 0,450 = 0,161 0,274 - - 0,245 0,301 - -
48 = - - - 0,175 = - 0,119\ 0,126 - - 0,154 0,168
72 0,060 0,045 - 0,039 < 0,060 0,044 - - 0,044 0,070 = -
144 - 2 = - 0,027 = = 0,000 0,018 - - -0,027 -0,031
168 0,015 -0,020 - - = -0,053 0,021 = - 0,006 -0,031 = =
196 = - - 0,012 =0,022 = = -0,025 0,021 - - -0,033 -0,057
216 0,000 -0,031 = - = 0,110 0,033 - = 0,002 -0,056 = =
244 0,000 - - - 0,052 - e 0,015 0,027 - - 0,017 -0,038

6VT
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Tabela 58: Aandlise granulometrica acumulativa (%) da goiaga liofili-
zada em pdo em varias unidades relativas e a 34 (025

U.R.‘ iy 3 _com didmetro (mﬁ;_ﬁenos'que Deyy

0,074 0,105 0,149 0,177 0,255 0,42 0,84 2,00 (mm)
03 376 " 25,0 43,8 WL, 1 555 0,59
323 48  18:4 20 41,3 a0 794 0,64
423 Srd 809 S2nl 89,00 BECk ol an 0,68
513 2d 33 18, an,s Bsolo e g 0,63
633 0¢3 10,1 33,0 0 37,0 Ws6ly g0 3 0,70
753 1,7 16,3 38,6 f51.0  74.a 0,82

84% 0,4 12,6 281 45,3 66,0 1,10




abela 59: Analise granulométrica acumulativa (%) da goiaba liofilizada em

PO, contendo TCP (A) nos trés niveis de a

unidades relativas e a 3400

dicao, em diversas

TCP(A) U.R. % com diametro (mm) menps que Dsy
¢,074 0,105 0,149 0,177 0,250 0,42 0,84 2,00 (nim)

0% 4,1 10,5 16,5 24,7 35,5 52,5 {53 pi0 9.2;3 0,40

32% 5,9 13,4 22,6 35,7 55,0 80,5 . 0,73

42% 6,4 13,4 24,3 37,9 57,3 83,4 0,68

;5 51% 0,4 3,8 11,0 20,9 35r4 559 82,8 0,72
63% 4,2 10,8 19,0 32,5 59 784,17 0,80

75% 0,6 6,4 15,3 27,0 46,0 100 1,00

843 74 16,9 318,72 50,8 74,.2 0,82

0% 13,9 215 30,8 44,7 64,1 85,9 0,53

32% L4 10,8 24,5 40,3 60,6 85,5 0,62

42% 6iyS 29,2 47,1 69,3 90,5 0,47

.0 51% 4,0 20,2 36,8 gy 8% 0,69
63% 0,3 3,6 22,2 39,0 60,2 82,8 0,64

75% 073 12,2 27,4 44,3 65,5 vz 05

84% )l 20,8 36,0 54,3 15773

0% 29,6 1552 24,7 34,7 50,4 7 B 93,6 0,42

32% 278 1L, 25,5 41,2 60,3 84,1 0,61

42% 053 25 28,6 43,8 63,2 86,0 055

5 51% 3,4 L2 34,6 53, 78,6 0,76
63% 0%/5 4,1 1:9-2 33,0 51,2 155 0,81

75% 0,4 14,7 295,11 46,7 7356 0,99

84% 1D L 38,2 60,2 1,46
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abela 60: Hnallse granulométrica acumulatlva (3) da goiaba liofilizada em
pd contendo TCP (D) nos tges niveis de adigao, em diversas
unidades relativas e a 34

TCP (D) U.R. % com diametro (mm) ménos que Y Dey
0,074 0,105 0,149 0,177 0,250 0,42 0,84 2,00 (mm)
),5 0% 11,6 27,4 39,3 S#a4) 75,4 91,5 0,35
), 5 32% I.4 22,4 31,7 43,3 58,5 .72.7 gp;55Y " 10,32
), 5 42% oyl 20,0 29,5 41,8 573 93,7 90,3 0,34
),5 51% 6,0 16,9 24,7 35,2 51,9 69,1 87,4 0,40
4,5 63% 6,9 18,1 25,0 35,8 5247 70,4 88,2 0,39
,5 75% 5,0. 17,71 3efYX| 57,5 - H7.3 0,69
.5 84% 2;7 18;3. 367 57,9 82.3 0,66
y0 0% 4,9 12,9 28,4 40,1 57,9 76,5 92,8 0,34
, 0 32% 12/8° ~ 26,2 34,2 45,7! 6182 77,9 939 0,30
;0 42% 13,5 23,6 31,4 42,8 's8lo 76,0 92,7 0,33
,0 51% 7,2 18,0 25,6 35,6 51,9 69,8 88,0 0,40
,0 63% 9,1 18,4 25,8 36,8 54,7 73,1 90,3 0,38
, 0 75% Aed 17390 29,1 | 47100 1 67,4 - 86,1 0,48
, 0 84% 1,8 10,0 | 2785 50,1 7004 0,84
5 0% 8v2 17,8 " 32,0 43,1 | 59,48, 77,3 ‘941 0,32
5 32% 14,4 27,6 34,9 45,6 59,6 74,9 90,9 0,30
5 42% 14,2 25,6 33,1 44,0 57,9 193, 90,9 0,32
5 513 10,97 921,57 = 2836 3871 | 53,0 70,0 88,0 0,38
5 63% 8,3 19,6 26,9 38,1 54,0- 71,5 90,2 0,38
5 75% 4,4 24,0 40,3 87,7 18,2 92,1 0,34

5 84% 05 8,4 32,2 56,7 76,6 0,73
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abela 61: anallse granulometrica acumulatlva l*) da goiaba liofilizada
em pd contendo 244 FP(A) nos trés niveis de adicao, em
diversas unidades relativas e a 34 G

244FP (D) U.R. 15115 dé§T$$roof?gé T 5 7,00 (Zéf
0,5 0% 8,0 16,8 23,2 33,0 50y 3 71.,9 91253 0,42
0,5 32% 0,4 e 14,4 23,4 395, 5 61,8 85,2 0,62
0,5 422 1,0 8,9 156 .7 25,6 40,1 58,7 81,0 0,64
0,5 51% 5,8 14,5 24,8 40,3 60,1 84,3 0,63
(855 63% 36 12,7 22,3 36,5 56,3 82,2 0,71
0,5 75% 6,1 178 31,6 50,3 74,6 0,84
0,5 84% 1,4 15,1 2851 45;5 68,1 1,07
1,0 0% 10,5 16,7 247 38,8 60,2 89145 0,64
1,0 32% 4,1 LT 21,0 35,5 58,0 84,8 0,69
1,0 423 8,1 14,5 23,9 36,7 54,6 80,9 0,73
1,0 51% 2,3 18,7 20,2 33,4 52,5 80,6 0,79
1,0 63% 24 9,5 1776 30,0 47,9 7750 0,92
L,0 75% 9545 19,4 32,6 50,8 76,8 0,84
1,0 84% 3,5 16; 1 2.8/, 45,4 719 1,02
2,0 0% 13,7 22,7 37,4 59,8 89,9 0,66
Zlt) 32% 4,2 12;6 21,4 34,7 54,6 84,3 0,74
4.0 423 3.0 10,1 20,6 36,12 54,9 81,4 0,73
0 51% 0l:3 5,4 18,1 32,4 53,0 84,1 0,78
0 63% 9,4 18,6 31,6 51;6 82,8 0,81
, 0 75% 1,9 170 29,4 47,8 78,0 0,92
, 0 84% 376 135 24,8 44,8 74,3 1,04
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ela 62: Analise granulométrica acumulativa (%) da goiaba liofilizada em
pO contendo 244 FP (D) nos trés niveis de adigao, em diversas
unidades relativas e a 34°c

44FP (D) U.R. % com diametro (mm) menos cue Dcy

0,074 0,105 0,149 0,177 0,250 0,42 0,84 2,00 (Hmp
0,5 0% s 12,8 26,9 37,2 52,8 725 913 6,39
055 32% 1,6 45352 22,0 37,4 53,4 22 93,3 0,38
0,5 42% c,4 20,0 30,8 43,4 57,1 74,3 9353 0533
0,5 51% 0,8 67 20,6 28,7 3855 5124l 69,4 90,6 030
0,5 63% ol 10,4 24,8 350 52,5 7153 90,8 0,39
0,5 75% 5o 25,5 37,9 51,41 71,0 SHEFL 0,41
0,5 84% 3,4 22905 32,6 46,6 651 86,5 0,50
150 0% 2,8 20,2 29,7 39,8 55},.8 73,4 91,0 0,36
1,0 32% 00 4,7 2523 25,8 4.3}, 59,9 76,0 9% 05;32
1,0 42% 2,4 117/ & 27,8 35,0 46,7 60,4 el g3 0,29
1,0 51% |07 14,4 23,6 29,8 40,3 54,5 71,0 89,5 0,37
1,0 63% 785 2005 2 39,3 55,6 74,4 92,0 0,36
1,0 75% 0,4 13:,.3 2373 360 51,0 68,7 88,0 0,41
1,0 84% 107 16517 29,3 43,4 610 82,8 01,57
2,0 0% 4,1 1512 24,0 S 42,1 59,7 7953 95,3 0,33
2,0 32% 0,3 8,7 22 il 34,1 47,9 63,8 80,1 94,5 0,27
2,0 42% 4,2 13,8 24,7 32,4 44,5 58,9 716472 93,0 073
i 51% 575 14,2 2259 30,4 40,6 55,2 ?é,? 90,8 0,36
Pl 63% 2,2 161 26,0 Db 44,7 60,2 7 Y 50,1 0,31
270 75% 05 1202 26,5 3955 5593 1353 89,9 0,36
7.0 84% 0,1 8,5 21,4 31,6 45,7 6353 B3,2 0,52
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Tabela 63: nnallse granulométrica acumulatlva (2) da goiaba liofilizada em
pO contendo 28 AB (A) nos trés niveis de adlgao, em diversas
unidades relativas e a 34°c.

% 28 AB(A) U.R. % _com diametro (mm) menos que ~ D¢y
0,074 0,105 0,149 0,177 0,250 0,42 0,84 2,00 (mm)
U5 0% 22,0 39,7 58,1 81,6 0,66
0,5 32% 0 12,4 23,9 34,5 50,4 73,1 0,84
0,5 42% dp2 16,7 26,9 39,2 56,6 81,8 0,68
0,5 51% 2,3 13,2 22,2 33,6 50,3 78,9 0,84
1)t 63% 0,¢ 13152 22,4 34,2 51,0 79,5 0,82
0,5 75% 352 14,3 23,6 36,1 54,6 79,3 0,74
0i;:5 84% 0,5 951 1756 28,5 45,3 75,6 1,02
1,0 0% 1355 26,8 41,8 60,8 82,6 0,60
120 32% 0,7 18,7 27,8 39,7 59,3 83,4 0,64
1,0 42% 0,3 17,3 27,4 39,8 57,8 84,2 0,66
15510 51% L2 12,9 22,0 33,5 51,2 80,7 0,81
1,0 63% e 13,2 2353 32,0 54,4 82,5 0,74
450 75% 2 2 12,6 224, 1. 33,9 52,9 80,0 0,78
1570 84% 1,5 T2 20,8 33,4 54,4 79,9 0775
2,0 0% Dri 20,9 3148 48,1 66,4 87,6 0,46
2,0 32% 0,3 123 20:,5 28,8 40,8 59,5 85,0 0,63
2,0 42% 750 19,1 2757 39,6 56,8 84,0 0,67
2,0 51% 0,4 e s 16,8 24,4 36,2 54,0 81,8 075
2,0 63% 9,6 1155 237 358" 1535 82,4 0,76
2,0 75% 8,0 16,4 24,4 37,2 57,0 85,4 0,69
2,0 84% 2,0 11,9 L9 N7 31,2 49,3 76,6 0,87
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bela 64: Analise granulométrica acumulativa (%) da goiaba liofilizada em
po contendo 28 AB (D) nos_trés niveis de adicao, em diversas
unidades relativas e a 34°C.

 28AB(D) U.R. %2 com diametro (%) menosﬁéue DSO
0,074 0,105 0,149 0,177 0,250H 0,42 0,84 2,00 (mm )

0,5 0% It 1755 25,5 36,1 oiiyd 70,1 91,0 0,41
0,5 32% 13,5 2255 36,3 49,7 66,4 88,6- 0,43
0,5 42% 0 4,8 14,3 24,2 35,7 49,1 67,6 89,9 0,44
0;5 51% 6,9 17,8 25,6 35,2 47,7 64,1 86,8 0,48
0,5 63% 0,1 10,1 19,9 31,3 44,3 60,9 83,5 0,56
0,5 75% 2,4 19,6 32,2 46,3 65,2 88,1 0,50
0475 843 2 Qv 25,0 F40,0 596 83,6 0,63
1,0 0% Tir il 1515 24,2 33,5 47,4 64,4 87,4 0,48
1,0 32% 3,4 10,2 2373 Sh 8 50,9 68,4 89,1 0,41
1,0 42% 1,1 12,8 23500 31,2 42,0 56;4 73,6 92,9 0,35
1,0 51% 4,1 17,8 25,6 35;9 49,3 65,9 83,7 0,44
1,0 63% 76 V76 27,6 38,5 53,00 70,5 90,8 0,38
1,0 75% L, 3 23,4 36,8 52700 F1,.3590:9 0,40
1,0 84% 2,8 1749 32;:6 48,1 66,4 85,4 0,46
2,0 0% 12,8 20,9 2973 40,1 54530 7107 80 Q1,37
2,0 32% 6,4 16,6 30,3 40,5 23,3  69;0 8970 0,38
2,0 42% 3,8 16,4 26,8 3314 44,1 STy 0L T34 03, 0,33
2,0 518 1,1 10,4 21,4 29,1 39,8 52,1 67,1 88,9 0;,:39
2,0 63% 10,0 2058 29,7 40,1 53,3 69,4 89,9 0,38
2,0 75% 1,6 15,3 33,1 47,0 64,5 86,1 0,49
2,0 84% 0,1 10,4 19 ;9 28,0 38,6 53,8 75,2 0,47






