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RESUMO

O alecrim (Rosmarinus officinalis L.) da variedade Benenden Blue, nativa da regido
do Mediterraneo, se adaptou ao clima brasileiro e hoje pode ser encontrada em diversas partes
do Brasil. E extremamente difundido na gastronomia e na cosmetologia devido a suas
propriedades aromaéticas e terapéuticas. Porém, como toda planta, o alecrim também pode se
deteriorar rapidamente e uma das formas de viabilizar sua conservacao € utilizar a secagem em
camada de espuma que funciona com a remog¢éo da &gua apds o produto ser transformado em
uma espuma estavel, aumentando seu tempo de vida util e inibindo o crescimento microbiano.
Dessa forma, o objetivo desse trabalho foi obter o p6 do alecrim através da secagem em camada
de espuma. Para a formacéo da espuma foi utilizado como agente espumante, o p6 da entrecasca
do jud (Ziziphus joazeiro). O estudo seguiu o planejamento experimental fatorial completo de
2% + 3 pontos centrais, totalizando 11 experimentos, sendo as varidveis independentes:
concentracdo de agente espumante (4, 6, 8%), tempo de agitacdo (3, 5 e 7 minutos) e
temperatura de secagem (50, 60 e 70 °C) com o intuito de verificar suas influéncias no tempo
de secagem (varidvel dependente), e, em seguida, caracterizar 0s poOs obtidos. As
caracterizacdes fisico-quimicas do po (rendimento, solubilidade, sélidos sollveis totais, acidez
titulavel total, pH, citotoxicidade e cinzas) foram comparadas aos estudos encontrados na
literatura sobre outros tipos de folhas secas pelo processo de secagem em camada de espuma.
Como resultados tem-se que o pd de alecrim apresenta baixa solubilidade em agua, com melhor
resultado de 22,06 %z 0,01, e valores de solidos soluveis totais entre 16,3 + 0,9 °Brix e 20,7
0,5 °Brix. O pH obtido foi levemente &cido em todos os experimentos. O estudo
citotoxicoldgico realizado apontou a ndo toxicidade do p6 de alecrim com jua abaixo de 500
ppm. A influéncia da adicdo do agente espumante foi analisada através da comparacdo com o
po liofilizado para as analises de solidos sollveis totais, pH e acidez titulavel total, cujo
comparativo com os valores dos 11 experimentos ndo apresentou alteracdes significativas.
Avaliando os dados experimentais das trés temperaturas de secagem (50 °C, 60°C e 70 °C)
concluiu-se que o modelo de ajuste matematico de Page foi 0 mais adequado a cinética de
secagem em camada de espuma das folhas de alecrim com espumante jua. Logo, a melhor
condicdo encontrada para a fabricacdo em larga escala foi do ponto maximo (8%, 7 min, 70
°C), pois apresentou a menor atividade de agua (aw), alto rendimento (média de 91,79%), baixo
teor de umidade, segundo melhor tempo de secagem (90 minutos) e maior acidez, fatores
determinantes para minimizar a proliferacdo microbioldgica e aumentar o tempo de prateleira.

PALAVRAS-CHAVE: Solubilidade. Liofilizacdo. Citotoxicidade. Ajuste matematico.
Cinética de secagem.



ABSTRACT

Rosemary (Rosmarinus officinalis L.), of the Benenden Blue variety, native to the
Mediterranean region, has adapted in Brazil and today can be found in several parts. It is
extremely widespread in gastronomy and cosmetology studies, because of aromatic and
therapeutic properties. However, like any plant, rosemary can also deteriorate quickly and one
of the ways to make the conservation possible is to use foam mat drying to removes the water
after the transformation of the raw material into a stable foam, increasing the useful life and
inhibiting microbial growth. Thus, the main purpose of this work was to obtain the rosemary
powder through foam mat drying. The foam was form by jua (Ziziphus joazeiro Mart), natural
foaming agent. The study followed the complete factorial experimental design of 23 + 3 central
points, 11 experiments, the independent variables being: concentration of foaming agent (4, 6,
8%), mix time (3, 5 and 7 minutes) and temperature drying time (50, 60 and 70 ° C) to verify
its influence on drying time (dependent variable) and then characterize the powders. The
physical-chemical characterizations of the powder (yield, solubility, total soluble solids, total
titratable acid, pH, cytotoxicity and ashes) were compared to studies found in the literature on
other types of dry leaves by the foam mat drying process and it was verified some disagreements
As a result, it is concluded that the rosemary powder has low water solubility, with a better
result of 22.06% = 0.01, and total soluble solids value between 16.3 £ 0, 9°BRIX and 20.7 £
0.5 ° BRIX. The pH remained constant in all experiments. The cytotoxicological study carried
out pointed out the non-toxicity of rosemary powder with jua below 500 ppm. The influence of
the addition of the foaming agent was analyzed through the lyophilized powder for the analysis
of total soluble solids, pH and total titratable acidity, whose comparison with the values of the
11 experiments did not present significant changes. Evaluating the experimental data of the
three drying temperatures (50 °C, 60 °C and 70 °C) it was concluded that the mathematical
adjustment of Page’s model was the most adequate to the drying kinetics in foam mat of
rosemary leaves with jua. Therefore, the best condition found for large-scale manufacturing
was the maximum point (8%, 7 min, 70 ° C), as it presented the lowest water activity (aw), high
yield (average of 91.79%), low moisture content, second best drying time (90 min) and greater
acidity, determining factors to minimize microbiological proliferation and increase shelf life.

Key words: Solubility. Liofilization. Cytotoxicity. Mathematical model. Drying kinetics.
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1 INTRODUCAO

Na linha da historia, desde os povos da antiguidade passando pelos alquimistas da idade
média até a era moderna, 0 homem tem usado plantas para o diagnostico, profilaxia ou cura de
doencas e mal-estar (SOUZA et al., 2016; MOURA et al, 2018). Este ensinamento foi acumulado
através da sabedoria popular pela parte mais pobre da sociedade (AMARAL et al, 2016; MOURA
et al, 2018).

Esse conhecimento € comprovado através de estudos e utilizado pela medicina para o
auxilio do tratamento de diversas doencas (AMARAL et al, 2016; MOURA et al, 2018). O que
ainda é muito discutido é a melhor forma de utilizar e aproveitar as propriedades terapéuticas de
cada planta, pois cada composto é extraido em uma certa temperatura ou pode se degradar
(MOURA et al, 2018). Para isso estudiosos vem comparando os efeitos do uso das plantas em chas
(infusdo ou decoccdo), cataplasmas (pasta medicamentosa tendo como base ervas e farinha ou
argila), remédios, pomadas, xaropes (com ervas e acucar ou mel), lambedores (suco da flor e
acucar), garrafada (ervas e alcool) e 6leos para saber qual a melhor utilizacdo de cada planta em
cada caso (MACIEL e NETO, 2006; MOURA et al, 2018; MOTA et al., 2019).

O Brasil possui a maior biodiversidade vegetal do mundo mesmo com estudos apontando
a possibilidade de serem poucas as espécies catalogadas e ainda menor as que servem de sustento
para pesquisas de compostos bioativos e suas propriedades medicinais (MOTA et al., 2019). Por
este motivo ha necessidade de levantamentos fitoterapicos, pois muitas das espécies cultivadas em
algumas propriedades ndo existem mais em seu habitat natural devido as a¢Ges antropicas (MOTA
etal., 2019)

Uma erva com compostos aromaticos com propriedades que combatem diversas doencas,
entre elas os danos ocasionados pelo estresse oxidativo no organismo humano é o Rosmarinus
officinalis L., popularmente conhecido como alecrim, pelas suas propriedades antioxidantes e
curativas (AMARAL et al, 2016; OLIVEIRA e VEIGA, 2019).

Um problema encontrado pela industria para utilizar produtos naturais € a sua rapida
degradacéo e, consequentemente, pouco tempo de prateleira quando comparados aos produtos
sintéticos (MORAES e RODRIGUES, 2006). Visando essa situagdo hd uma demanda eminente
para a procura de solugdes para a logistica de transporte e armazenamento, sem comprometer o
custo e as propriedades da matéria-prima, sendo a secagem uma das operagdes unitarias mais

utilizadas.
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Esta técnica vem sendo constantemente estudada e aperfeicoada para obtengdo de
produtos com maior qualidade, menor ou nenhuma perda de propriedades sensoriais e fisico-
quimicas e menor tempo de processamento (MORAES e RODRIGUES, 2006).

A secagem em camada de espuma (foam-mat drying) veio como alternativa para obtencao
de produtos com as mesmas propriedades do produto in natura e com baixos custos operacionais,
se comparado a outras técnicas de secagem.

Diante do exposto, esse trabalho teve como objetivos:

1.1 OBJETIVO GERAL

Obtencéo do pd das folhas de alecrim (Rosmarinus officinalis L.) pelo método da secagem
em camada de espuma (foam-mat drying) para futuros estudos na aplicacdo cosmética, alimenticia

e medicinal.

1.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

— Definir os parametros operacionais para producédo da espuma e da secagem das folhas
do alecrim;

— Realizar a caracterizacéo fisica, quimica e fisico-quimicos da matéria-prima;

— Realizar a caracterizacdo fisica da espuma gerada em termos de densidade, expansao,
capacidade de incorporacdo de ar e estabilidade;

— Realizar o estudo cinético da secagem do alecrim, baseado em planejamento fatorial
completo: 23 + 3 pontos centrais (totalizando 11 experimentos), variando 0s parametros
de entrada: tempo de agitacdo, concentracdo do espumante e temperatura de secagem;

— Realizar o ajuste dos dados experimentais com modelos matematicos;

— Realizar a caracterizacao fisica, fisico-quimica e quimica do po obtido;

— Fazer comparacgéo dos pos obtidos em camada de espuma e pela liofilizagéo;

— Realizar o teste de citotoxicidade com o p6 da folha de alecrim com espumante jua;

— Realizar a analise estatistica dos dados experimentais obtidos através do planejamento

experimental fatorial.



14

2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 PLANTAS MEDICINAIS

A etnoboténica é um campo interdisciplinar que estuda as relagdes entre 0 homem e as
plantas e a utilizagdo das plantas, envolvendo a cultura local, o cultivo, manejo e forma de
utilizacdo (MOURA et al, 2018). Através desses levantamentos, € possivel averiguar as
potencialidades locais da flora e suas possiveis formas de uso, buscando o registro do uso dos
recursos vegetais presentes e como emprega-las, contribuindo para o resgate do conhecimento e da
medicina popular (MOURA et al, 2018).

Na cultura popular, a forma de preparo mais expressiva das plantas medicinais € o cha,
infusdo ou decoccdo, que corresponde a 60,4% das formas de preparo pois € mais barato, rapido e
de fécil preparo e acesso, utilizando, em sua maioria, folhas e raizes. Estas duas correspondem a
32,6% e 21,2%, respectivamente, do uso, vindo em seguida a flor com 11% e a casca com 7,4%.
As folhas sdo a parte mais utilizada em estudos etnobotanicos pois traz menos risco de extingdo
para a espécie vegetal, contribuindo para a sua conservacdo ambiental ja que preserva sua
capacidade regenerativa (SOUZA et al., 2016; MOTA et al., 2019).

E importante ter conhecimento sobre as func@es de cada planta existente, sabendo as
indicacdes, a parte utilizada, quais as quantidades necessarias para combater uma determinada
enfermidade, analisando os principios ativos, a eficacia, toxicidade, efeitos colaterais, possiveis
interacOes, contraindicacdes através de ensaios farmacoldgicos e experimentacdo clinica, pois
complementacdo do conhecimento popular e cientifico sobre a producdo e o uso de plantas
medicinais € fundamental para sua seguranca e eficacia (MOURA et al, 2018).

Dados de 2017 revelam que 40% dos medicamentos alopaticos (medicamentos que
produzem efeitos contrarios aos da doenca) sdo advindos de fontes naturais, chegando a 70%
quando sdo relacionados com antitumorais e antibioticos (OLIVEIRA e VEIGA, 2019; IDEC,
2020).

Os microrganismos vém apresentando resisténcia aos medicamentos comumente
utilizados, podendo gerar uma resposta inesperada ao tratamento. Esta é uma razéo para a busca de
técnicas naturais garantindo maior efetividade e eficacia, como ocorre na utilizagdo dos temperos

que propiciam uma melhor conservacgédo dos alimentos (OLIVEIRA e VEIGA, 2019).
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Algumas plantas medicinais também séo ervas condimentares (chamadas de especiarias
ou temperos), consagrados pelas suas propriedades terapéuticas, além de serem utilizadas na
culinaria para substituir o uso excessivo de sal, que pode estar relacionado a diversos problemas de
saude (entre eles pressdo alta, AVC (Acidente Vascular Cerebral) e insuficiéncia renal) (SILVA,
2018).

Para um produto ser chamado de especiaria, segundo a Resolucdo da Diretoria Colegiada
n°. 276/2005 da Agéncia Nacional de Vigilancia Sanitaria - ANVISA, de ser constituido de partes
(raizes, rizomas, bulbos, cascas, folhas, flores, frutos, sementes, talos) de uma ou mais espécies
vegetais, tradicionalmente utilizadas para agregar sabor ou aroma aos alimentos e bebidas,
diferentemente do termo tempero, que sdo os produtos obtidos da mistura de especiarias e de
outro(s) ingrediente(s), fermentados ou ndo, empregados para agregar sabor ou aroma aos
alimentos e bebidas (BRASIL, 2005).

2.2 ALECRIM

O alecrim (Rosmarinus officinalis L.) da variedade Benenden Blue, uma erva perene (mais
de cinco ciclos sazonais), lenhosa na base, ereta e subarbustivo pouco ramificado
(aproximadamente 1,5 m de altura) e aromético (SANTQOS, 2017; MOURA et al., 2018; SILVA,
2018). Suas folhas sdo lineares, caricaceas, opostas, inteiras e possuem um forte aroma, com
inflorescéncias terminal e axilia, entre 1,5 e 4 cm de comprimento e 1 a 3 mm de espessura,
formando um tipo de cacho ou racemo, com pequenas flores, azul arroxeadas a esbranquicadas, ja
o fruto é aquénio ovoide (SANTOS, 2017; SILVA, 2018).

Pode ser encontrada em todo o0 mundo, mas é nativa da regiao do Mediterraneo (regides
quentes e secas do sul da Europa), utilizada desde a antiguidade pelos egipcios, mesopotamicos,
chineses e indianos como tempero, cosmético e tratamento de doengas (TOYAMA, 2017; MOURA
et al., 2018). No Brasil, é encontrada principalmente no Nordeste por se desenvolver em ambiente
seco, arido e pedregoso, podendo suportar a escassez de agua (SANTOS, 2017).

Por ser uma planta aromatica, suas folhas sdo utilizadas na culinaria como tempero (sabor
picante), na medicina e na cosmética (MOURA et al, 2018). Algumas das propriedades encontradas
em suas folhas sdo: calmante (atuando no deficit cognitivo, depressao, distdrbios de humor,
agitacdo e histeria), sedativo/analgésico muscular e articular, cardiotonico, para o tratamento de

disturbios menstruais, cdlicas, aumenta a circulagdo sanguinea (auxiliando no tratamento de alguns



16

problemas capilares e aumenta o fluxo menstrual, sendo uma erva emenagoga), diurético,
antirreumatico, doencas géstricas, controla a pressao arterial, melhora os sintomas da gripe e
resfriado, esgotamento fisico e mental, hepatoprotetor, problemas renais, carminativo,
antiespasmadico, antioxidante, antinflamatério agudo (acéo direta sobre mecanimos de infiltracéo,
locomocdo e adesdo neutrofilica), antibactericida e fungicida (desinfetante), antimicrobiana,
antitumoral (com pesquisas in vitro e in vivo), tratamento de doencas inflamatdrias respiratorias
(asma bronquica) (PORTE e GODOQY, 2001; MCINTYRE, 2010; AMARAL, 2016; SANTOS,
2017; TOYAMA, 2017; MOURA et al.,, 2018; OLIVEIRA e VEIGA, 2019). Uma outra
propriedade, ainda pouco estudada € o seu potencial redutor de peso, pois possui caracteristicas
responsaveis por diminuir o ganho de peso e proteger contra a esteatose hepatica (AMARAL,
2016).

Suas propriedades antioxidante e antimicrobiana, junto com a caracteristica aromatica,
pode ser utilizada em diversos setores industriais, entre eles farmacéutico, cosmético e alimenticio,
tornando-o uma planta cada vez mais estudada (SANTQOS, 2017; MOURA, 2018; LEE et al, 2020).

O alecrim apresenta variagdo na proporcdo dos componentes, 0s constituintes sdo 0s
mesmos, mas com proporcdes diferentes o que modifica sua estrutura quimica. Isso ocorre de
acordo com o estado do vegetal, da origem (nutrientes do solo onde é cultivado) e tempo de
colheita, determinando de qual quimiotipo a planta pertence (OLIVEIRA e VEIGA, 2019;
AZAMBUJA, 2018).

Mesmo com essa variedade, as folhas de todos os quimiotipos de alecrim apresentam
substancias fenolicas, o que explica suas propriedades terapéuticas, e flavonoides como diosmina,
diosmetina, genkwanina, luteolina, hispidulina e apigenina, além de trés flavondides hialuronicos,
e 0S compostos a-pineno, B-mirceno, 1,8 cineole verbenona (Figura 1), que juntos correspondem
a, aproximadamente, 75% da sua composicdo (SANTQOS, 2017; TOYAMA, 2017; OLIVEIRA e
VEIGA, 2019).

Figura 1 - Principais compostos presentes nas folhas do alecrim.
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Fonte: SANTOS (2017).
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Os terpenos sdo compostos ativos que atuam na inibicdo de microrganismos que
desorganizam a estrutura da membrana plasmatica de células (Santos, 2017). Ja 0os compostos
fenolicos (&cido carnosico, carnosol e rosmanol) presentes nesta erva conferem mais de 90% da
sua acdo antioxidante pois evitam o estresse oxidativo, pela capacidade de se misturarem com 0s
radicais livres e eliminarem espécies reativas de oxigénio (AMARAL, 2016; SANTOS, 2017).

O alecrim ndo é uma planta considerada toxica segundo estudos realizados em 2017 na
dosagem de 500 mg a 1,5g do p6 ao dia ou 0,3 a 1g diarios divididos em 2 a 3 por¢des de extrato
seco, e € liberada para consumo (OLIVEIRA e VEIGA, 2019).

Estudos apontam que o alecrim, um antioxidante natural, apresenta melhores resultados
se comparado o butil-hidréxianisol (BHA), resultados semelhantes ao butil-hidroxi-tolueno (BHT),
ambos antioxidantes sintéticos, e efeito sinérgico com o acido citrico e com o BHA (OLIVEIRA e
VEIGA, 2019). Além disso, esta planta apresenta propriedades que reduzem a peroxidacéo lipidica
e inibem a producdo de espécies reativas de oxigénio, reduzindo inflamagdes, por causa da presenca
de compostos isoprenoides quinonas e diterpenos fendlicos (OLIVEIRA e VEIGA, 2019).

Estudos comprovaram a acdo antimicrobiana em bactérias orais plancténicas
predominantes no biofilme supragengival e a capacidade antioxidante do extrato hidroalcéolico do
alecrim (SILVA et al.,, 2007; OLIVEIRA e VEIGA, 2019). Por outro lado, h& estudos
contraditorios sobre o efeito antimicrobiano em relacdo ao tratamento de uma bactéria da acne
(BARBOSA et al, 2017).

N&o s0 as folhas apresentam propriedades terapéuticas, mas as sementes, flores e raizes
também apresentam atividade antimicrobiano e fungicida, mostrando que o alecrim é uma planta

extremamente versatil e que nenhuma parte é perdida (SANTOS, 2017).

2.3 SECAGEM

Em virtude da alta perecibilidade e da sazonalidade de algumas plantas com propriedades
terapéuticas, sdo necessarios processos que possam oferecer caminhos para sua conservacdo sem
perder a qualidade nutricional e proporcionem a disponibilidade em qualquer época do ano
(MORAES e RODRIGUES, 2006; SILVA, 2018).

Uma das tecnologias possiveis € a operacdo unitaria de secagem (SILVA, 2018). Esta
operacgdo proporciona, através da remogéo do liquido, maior vida util ao produto e menor peso e

volume, consequentemente, maior facilidade no transporte, armazenamento, manuseio e reducéo
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de custo com embalagem por causa do menor volume, seja ele para consumo na forma direta, ou
como ingrediente na elaboracdo de outros produtos alimenticios, cosméticos ou farmacéuticos
(MORAES e RODRIGUES, 2006; SILVA, 2018).

A secagem € um dos procedimentos mais importantes para a diminuicao da atividade de
agua (aw) de um produto (representa a disponibilidade de &gua para o desenvolvimento de
microrganismos e a ocorréncia de reagOes deteriorantes, tais como escurecimento, oxidagéo e
hidrolise), utilizando o ar quente para haver transferéncia de calor com a superficie do produto,
vaporizando a agua contida neste, propiciando o aumento do tempo de vida util, combatendo a
perecibilidade e evitando seu desperdicio (SILVA, 2018). Essa transferéncia de calor corre por
conducdo, criando um gradiente de temperatura, entre 0 meio, a superficie e o interior da matéria
a ser seca (PARK et al, 2007).

Além dessa transferéncia, ocorre também a transferéncia de massa de agua da superficie
do produto a ser seco para o0 ar do meio em que esta pelo aumento da pressao de vapor (Pv), que
cresce pelo aquecimento da dgua (PARK, et al., 2007). Dentro do material também ocorre uma
transferéncia de massa, a difusdo molecular, em que o liquido interno migra para a superficie para
ser evaporado. Se a secagem ocorrer em ambiente fechado, sem fluxo constante de ar, a umidade
do ar vai aumentar e modificar o gradiente de umidade (INCROPERA e DEWITT, 2001).

Algumas plantas medicinais possuem um alto teor de agua, o que diminui o tempo de
comercializacdo do produto (chamado de tempo de vida de prateleira ou tempo de prateleira) e
oferece riscos de contaminacdo durante sua manipulacdo (SILVA, 2018). Para aumentar a
durabilidade desses produtos uma opcdo € reduzir a dgua deles, pois 0s microorganismos que
causam a decomposicao de produtos alimenticios necessitam de &gua para proliferarem (SILVA,
2018).

Através de estudos microbiol6gicos, sabe-se que a umidade dos produtos de origem
vegetal deve ser reduzida até atingir, no maximo, 15%, para que haja um controle do crescimento
de microrganismos presentes e ndo perca as propriedades do produto, mas ndo deve ser inferior a
5% pois o produto se torna altamente hidroscopico e necessita um ambiente de moagem, tamisagédo
e envase com baixa umidade relativa do ar (MORAES e RODRIGUES, 2006; MARQUES, 2009;
SILVA, 2018). No entanto, a ANVISA limita em no maximo 25 % de teor de 4gua nos alimentos
pois essa porcentagem ja é suficiente para reduzir 25% dos microrganismos, dando uma margem
maior para as empresas trabalharem (MORAES e RODRIGUES, 2006; SILVA, 2018).
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Estudos das curvas de secagem e determinacdo do teor de 4gua permitem compreender e
visualizar melhor o processo, para escolher qual o melhor procedimento, equipamento e
temperatura, com o objetivo das propriedades sensoriais e nutritivas se aproximem ao maximo dos
produtos in natura (FELLOWS, 2006; FOUST, 1982)

Alguns tipos de secagem podem alterar o produto tanto no seu valor nutricional como em
suas caracteristicas sensoriais, pois altas temperaturas em tempo prolongado podem modificar a
cor, textura e sabor, sendo a textura a mais afetada devido as altas temperaturas provocarem
alteracdes fisicas e quimicas na superficie dos produtos (SILVA, 2018).

Vega-Mercado et al. (2001) citam como exemplos de secagem a secagem com fornalhas,
bandejas, tunel de secagem, spray, secador rotativo, liofilizacdo, desidratacdo osmotica, extrusao,
leito fluidizado, uso de micro-ondas, radiofrequéncia e a secagem adiabatica (usa corrente de ar
quente), que é dividida em secador de cabine, secador de tunel, atomizador (spray dryer), leito

fluidizado, fornos secadores e puff dryer.

2.3.1. Secagem em camada de espuma (foam-mat drying)

Esta técnica foi criada em 1950 na Califérnia, EUA, pela busca de um processo de
secagem barato, rapido, que ndo ocupasse muito espaco e que conservasse as propriedades do
produto (MARQUES, 2009).

Como matéria prima, esse processo utiliza o material inicialmente em estado liquido ou
pastoso (semiliquido), e transforma-o em semissélido estavel (espuma) com ou sem adi¢do de
agente espumante (sintético ou natural) através de um processo de agitacdo que incorpora gas (ar
ou outro) no material liquido (RAJKUMAR et al., 2007; THUWAPANICHAYANAN et al., 2008)

A adicdo do agente espumante é necessaria quando a matéria prima nao contém, em sua
composicdo, proteinas ou saponinas em porcentagem suficiente para produzir espuma estavel
durante o processo de agitacdo (SANKAT e CASTAIGNE, 2004; MARQUES, 2009) A espuma
deve se manter mecénica e termodinamicamente estavel na temperatura ambiente por, no minimo,
uma hora, pois em caso de instabilidade a espuma volta ao estado de suco, acarretando a
desestruturacdo celular e tornando ineficiente a remocdo da agua da superficie, o que reduz a
qualidade do produto final obtido, influenciando diretamente na eficiéncia do método (BAG,
SRIVASTAYV e MISHRA, 2011; FRANCO, 2015).
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A formacdo da espuma estavel permite aumentar a &rea superficial e, consequentemente,
diminuir o tempo de secagem, permitindo um menor gasto energético e uma menor exposi¢ao do
material ao ar quente (MARQUES, 2009).

As espumas sao sistemas dinamicos, através da qual a fase liquida € continua e permanece
nos contornos da fase gasosa dispersa de cada bolha (assume uma forma diversa, conferindo
minima tensdo a area de interface) (PEREIRA, 2015). A formac&o e estabilidade da espuma pode
ser influenciada pelo teor de sélidos totais, tensdo superficial, a temperatura da amostra durante a
formacéo de espuma, tempo de batimento, o tipo e a quantidade dos agentes espumantes, tamanho
das goticulas das emulsdes (pequenas moléculas geram maior estabilidade) e viscosidade
newtoniana (PEREIRA, 2015; FRANCO, 2015; BAG, SRIVASTAYV e MISHRA, 2011).

Se comparado com o liquido da secagem pulverizada (spray drying) e a secagem em
tambor (drum drying), a espuma tem uma maior area superficial — entre 2 e 5 mm de espessura
para secagem-, aumenta a transferéncia de calor e massa e a capilaridade através dos poros da
espuma facilita a perda da umidade, o tempo de secagem e a temperatura séo menores, tornando
um processo, que ndo consuma tanta energia (comparado com outros tipos de secagem) e degrade
menos, ou ndo degrade, as propriedades sensoriais e fisico-quimicas da matéria prima preservando
o valor nutricional e terapéutico do material in natura (MARQUES, 2009)

Sendo mais estavel e com maior duracéo, o0 processo de secagem em camada de espuma
diminui as perdas do produto final, tornando uma economia ao fornecedor (diminui as avarias no
transporte) e vendedor final. Outro fator determinante a favor das vantagens econdmicas do
processo, é ndo necessitar de altas temperaturas, o processo é energeticamente econémico. As
baixas temperaturas também sdo um grande atrativo para as industrias alimenticias, pois as altas
temperaturas degradam as proteinas e comprometem a qualidade do produto final
(VASCONCELOS, 2017).

O produto final referente a este processo, tem como vantagem, além da reducéo de volume
(facilitando o transporte e armazenamento) e diminuicao da atividade microbioldgica ( ndo sendo
necessario ambientes extremamente controlados para armazenamento, transporte e local de venda,
além do aumento da vida Util na prateleira), a facil reidratacdo — por ser um produto poroso -, a
retencdo das substancias volateis (por causa da baixa temperatura do processo e determinados
espumantes ficam grudados aos carboidratos), preservagédo da cor, aroma e do sabor e é quebradico
(CAVALCANTE et al, 2017; MARQUES, 2009; VASCONCELOS, 2017; FRANCO, 2015).
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Tornando-o0 adequado a materiais sensiveis ao calor, viscosos e com alto indice de agUcar
(CAVALCANTE et al, 2017).

Cada produto natural tem uma propriedade e estado unico, por isso, ao longo dos anos, a
secagem em camada de espuma vem sendo aplicada e estudada em produtos com caracteristicas
distintas para encontrar a metodologia que apresente a espuma mais estavel, que suporte
bombeamento, espalhamento e um certo periodo de tempo sem voltar ao estado de suco, e a maior
massa especifica do produto final (GURGEL, 2019). Como por exemplo o fruto do mandacaru
(MELO, 2013), polpa da goiaba (CRUZ, 2013), polpa da manga (GUIMARAES, 2017), polpa
da graviola (GURGEL et.al., 2015), polpa da seriguela (FURTADO et. al. 2010); polpa da atemoia
(GALDINO et. al., 2016), cenoura (DELMIRO, 2016), caldo de cana (MARQUES, 2009), suco
verde (VILAR, 2019), folha da gravioleira (OLIVEIRA, 2019), banana (GURGEL, 2019), polpa
do caja (CAVALCANTE et al, 2018) (SOUSA et al, 2020).

No entanto, apesar de tantas vantagens, quando houver adi¢do de espumante na secagem
em camada de espuma, que ajuda na estabilidade da espuma, as propriedades sensoriais e fisico-
quimicas do produto final podem ser alteradas, sendo uma desvantagem para 0 processo, por isso

a importancia de estudar a interacao entre o espumante e o produto.

2.3.2 Cinética de secagem

A andlise da cinética de secagem tem como objetivo conhecer o comportamento
do material analisado ao longo do processo e a prever do tempo de secagem, pois os dados
experimentais obtidos sdo representados atraves de curvas relacionando o teor de umidade com o
tempo (SILVA, 2018; CARVALHO, 2014; GURGEL, 2014).

Com a curva de secagem & possivel estimar o tempo de secagem do produto, 0 gasto
energeético, consequentemente o custo do processo e projetar o preco final do produto, e com essas
informacdes projetar os equipamentos (MARQUES, 2009).

Caso a taxa de transferéncia interna de umidade for igual ou maior do que a taxa de
transferéncia externa de umidade, 0 processo ocorre com uma taxa constante de secagem, chamada
de Periodo de Taxa Constante (PTC). Mas, se a taxa de transferéncia interna de umidade é menor
do que a taxa de transferéncia externa de umidade, 0 processo ocorre com uma taxa decrescente de

secagem, chamado de Periodo de Taxa Decrescente (PTD).
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A espuma do método de secagem em camada de espuma geralmente est4 exposta aos dois
periodos de taxa de secagem pois 0 suco que a forma apresenta células dispersas em meio aquoso,
sem estarem protegidas por uma pelicula protetora (MARQUES, 2009).

A Figura 2 evidencia as fases da curva cinética que demonstram as seguintes fases:

Figura 2 - Curva de cinética de secagem.

Umidade do sélide (kg dgua'kg sdlido seca)

Tempo de secagem (min)

Fonte: Adaptada de PERAZZINI (2011).

— A’ — B: afase gasosa esta a uma temperatura abaixo da temperatura que se encontra o
solido e absorve energia deste, diminuindo significativamente a taxa de secagem;

— A - B: osdlido estd a uma temperatura abaixo da temperatura de saturacdo adiabatica
do ar e a taxa de evaporacdo aumenta até 0 momento em que € atingida a condicdo de
equilibrio;

— B -C: Apés atingir a condicao de equilibrio, a temperatura da superficie do solido é
igual a temperatura de bulbo Umido do ar, mantendo saturada a superficie do sélido,
dando inicio ao periodo a taxa de secagem constante (quando a migracao da agua do
interior do material para a superficie do solido ocorre tdo rapido quanto a evaporagao
da &4gua), com dominancia da transferéncia por conveccao. Tornando a taxa de secagem

dependente das condicOes de temperatura, umidade e velocidade do ar.
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— C: Ataxa de secagem deixa de ser constante quando o sélido atinge o grau de umidade
critica (Xcr), em que a temperatura de sua superficie aumenta e a taxa de secagem
diminui rapidamente.

— C - E: Quando a taxa se torna decrescente, o que controla o processo de transferéncia
de massa é a migracao interna de umidade no interior do sélido para a sua superficie;

— Xeq: E 0 ponto caracterizado pela umidade de equilibrio, que determina o fim do

processo de secagem.

Outra maneira de representar a cinética de secagem € através da relacdo taxa de secagem

por umidade do sélido, como mostra a Figura 3.

Figura 3 - Curva da taxa de secagem.
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Fonte: Adaptada de PERAZZINI (2011).

2.3.3 Modelos matematicos

Os modelos matematicos utilizados para representar a cinética séo desenvolvidos a partir
da anélise do comportamento de secagem de uma Unica particula (com os parametros de transporte
constantes), possibilitando uma descri¢do similar da taxa de secagem (MAYTA, 1996). E séo
divididos em (LEITE, 2018):

e Modelos puramente convectivos;
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e Modelos difusivos: S0 os modelos tedricos que descrevem a taxa decrescente de
secagem de um sdlido considerando a difusdo seu mecanismo principal, baseada na
segunda Lei de Fick (o fluxo de massa por unidade de area é proporcional ao gradiente
de concentracdo de 4gua e a um coeficiente de difusdo de &gua no sélido) (GASPARIN,
2012).

As relacBes semiempiricas e empiricas sdo as melhores opgGes para descrever as curvas
de secagem pois estdo restritas as condi¢Ges dos dados experimentais, e derivam de uma relacdo
direta entre o teor médio de umidade e o tempo de secagem o que nao descreve 0S processos que
ocorrem durante toda a secagem (LEITE, 2018; PANCHARIYA, POPOVIC e SHARMA, 2002).

Para o ajuste dos dados experimentais foi seguido o método de Gauss-Newton, com
regressdo ndo linear, comparando os respectivos valores de coeficiente de regressdo ndo linear (R?)
e erro padrdo de estimativa (S), onde o agrupamento dos experimentos foi dado pela variavel
temperatura (OLIVEIRA, 2018). Para que o ajuste seja 0 mais adequado os modelos deverdo ter
seu valor de coeficiente de regressdo ndo linear (R?) alto e 0 mais préximo de um (1,0) e o valor
do erro padréo da estimativa (S) deve ser o baixo e mais préximo de zero (OLIVEIRA, 2018).
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Para a melhor apresentacdo da metodologia utilizada, o projeto foi dividido em etapas

durante as quais foram desenvolvidas uma série de analises (Figura 4).

Figura 4 - Fluxograma das etapas do projeto e atividades desenvolvidas.
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3.1 Etapa 1: Obtencéo e sanitiza¢do das folhas de alecrim e da entrecasca do Jua

As amostras de folhas de alecrim (Rosmarinus officinalis L.) utilizadas neste projeto
foram adquiridas no periodo de agosto a outubro de 2019, no Mercado Publico de Tambau
(7°06'37.8"S 34°49'29.3"0) em Jodo Pessoa, considerando as caracteristicas fisicas: cor (verde
claro) e aspecto (recém-colhidas).

Os espumantes comerciais foram adquiridos no comércio de Jodo Pessoa e os galhos do
Jué (Ziziphus joazeiro) em propriedade privada (7°34'57.5"S 37°32'17.5"0) na cidade de Tabira,
no estado de Pernambuco.

Apos a aquisicdo, as folhas de alecrim foram levadas para o laboratério de Termodinamica
da Universidade Federal da Paraiba (7°08'31.7"S 34°51'01.6"W) onde foram sanitizadas de acordo
com a Resolucdo RDC n° 216/2004 (BRASIL, 2005). Em seguida, foram lavadas com agua
destilada e deixadas para evaporar o excesso de agua por aproximadamente 12 horas, em ambiente
de ar-condicionado a, aproximadamente, 24 °C e entre 50 e 60 % de umidade, medidos por um
termo-higrometro digital da marca Incoterm. Quando ndo eram usadas imediatamente apos esse
processo eram guardadas em potes plasticos na geladeira por até 2 dias.

J& os galhos do jua foram descascados para obtencdo da entrecasca, que foi seca em
camada de espuma nas seguintes condicfes: concentracdo de jua de 0,3 g/mL, tempo de agitacao
de 3 minutos e temperatura de secagem de 70 °C (VASCONCELOS, 2017).

3.2 Etapa 2: Preparo do suco das folhas do alecrim

O suco das folhas do alecrim foi preparado com a adicao de agua destilada as folhas, sendo
essa mistura homogeneizada por dois minutos em um liquidificador industrial de alta rotacdo da
marca Metvisa, em poténcia maxima, sendo essas as condic¢Ges fixadas para a realizacdo de todos
0S experimentos.

Foram feitos testes preliminares para escolha da melhor proporcéo de agua e folha de

alecrim.



27

3.3 Etapa 3: Testes com os emulsificantes

Através de pesquisa bibliografica sobre secagem em camada de espuma e o0 conhecimento
da equipe do laboratorio de Termodinamica do Centro de Tecnologia da Universidade Federal da
Paraiba, foram analisados trés emulsificantes, sendo dois sintéticos e um natural: Emustab (Agua,
emulsificantes: monoglicerideos de acidos graxos destilados (INS 471), estearato de potassio (INS
470), monoestearato de sorbitana (INS 491) e polioxietileno de monoestearato de sorbitana (INS
435)), Portogel (agua, propileno glicol e emulsificantes: monoglicerideos destilados, éster de
poliglicerol e estearato de potassio) e o pd da entrecasca do jué (acido betulinico , &cido oleamdlico,
amido, anidrido fosforico, cafeina, celulose, hidratos de carbono, éxido de célcio, proteina, sais
minerais, saponina e vitamina C) (DANTAS et al., 2014).

Durante o estudo foram analisadas porcentagens entre 2 e 8% de emulsificante em relacao
a massa do suco.

Para analisar qual emulsificante apresentava melhor resultado com a menor quantidade,

foram realizadas avaliagdes visuais e teste de estabilidade da espuma.

3.4 Etapa 4: Obtencdo da espuma das folhas de alecrim e definicdo dos parametros experimentais

Para obter a espuma, aléem da concentracao dos espumantes, foram testados também varios
tempos de agitacdo para a formacgdo da espuma utilizando uma batedeira Planetaria Deluxe da
marca Arno, modelo SX84, sendo a velocidade de agitacdo méaxima fixada como padrdo para todos
0S experimentos.

Apds esses testes, e ja considerando a secagem dessa espuma formada foi proposto um

planejamento experimental fatorial completo 2° + 3 pontos centrais (Tabela 1).



Tabela 1 - Matriz do planejamento experimental fatorial completo.

Experimentos C (%) tag (minutos) T (°C)
1 -1 -1 -1
2 +1 -1 -1
3 -1 +1 -1
4 +1 +1 -1
5 -1 -1 +1
6 +1 -1 +1
7 -1 +1 +1
8 +1 +1 +1
9 0 0 0
10 0 0 0
11 0 0 0

C - concentragdo do espumantes; tag — tempo de agitacdo e T — temperatura de secagem
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No entanto, para as andlises utilizando apenas a espuma, sem a interacdo da temperatura,

somente foram utilizadas condi¢6es dos experimentos indicados na Tabela 2.

Tabela 2 - Matriz do planejamento experimental fatorial utilizada sem a influéncia da temperatura.

Experimentos C (%) tag (minutos)
1 -1 -1
2 +1 -1
3 -1 +1
4 +1 +1
9 0 0

C — concentracdo do espumantes; tag — tempo de agitacdo
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3.5 Etapa 5: Andlises da espuma
A espuma foi estudada de acordo com as seguintes analises: estabilidade; densidade;

porcentagem de expansdo; capacidade de incorporacdo (over run); pH; acidez Total Tilulavel
(ATT).

Estabilidade da espuma

A analise de estabilidade térmica da espuma é baseada de acordo com a metodologia
citada por Karim e Chee-Wai (1999), que adaptaram de Sauter e Montoure (1972) em que demarca
o valor de 90 minutos para considerar a espuma termicamente estavel e poder ser utilizada no
processo de secagem em camada de espuma (BAG, SRIVASTAV e MISHRA, 2011).

As amostras, aproximadamente 20 g, foram colocadas em um filtro de nylon suportado
por um funil de polimero sintético em uma proveta graduada de 100 mL, em triplicata, e levadas
para a estufa de secagem com circulagéo e renovacdo de ar lateralmente, nas temperaturas de
secagem estipuladas de acordo com o planejamento experimental; a cada 10 minutos eram anotados
os volumes drenados, até completar 90 minutos. Assim, a estabilidade da espuma € inversamente
proporcional ao volume de liquido drenado na proveta (PINTO, 2009; SILVA FILHO, 2012).

Densidade

Para a analise da densidade foi colocada uma proveta em uma balanca semi-analitica
(marca Shimadzu modelo BL3200H), que foi preenchida com a espuma até o volume da proveta.
E foi anotada a massa. O mesmo procedimento foi realizado para o suco. A anélise foi feita em
triplicata.

Para obter o valor da densidade das amostras foi utilizada a Equagéo 3.1, que representa
a massa da espuma pelo volume inserido na proveta.
Mamosta (3.1)

Pamostra=
Vproveta
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Porcentual de expansao da espuma

Com os valores das densidades da espuma e do suco foi obtido a porcentagem de expansédo
de cada espuma através da Equacdo 3.2, que é obtida pela subtracdo do inverso da densidade da

espuma pelo inverso da densidade do suco, dividido pelo inverso da densidade do suco.

1 1

( - )
% expansdo = L= LRE x 100 (3.2)

p suco

Capacidade de incorporacdo do ar (over run)

Para essa analise o suco formado foi colocado em um béquer e em seguida, foi feito o
processo de obtencdo da espuma. E os volumes foram anotados. Essa analise foi feita em triplicata.
E para o calculo da porcentagem de ar incorporado foi utilizada a Equacao 3.3, que é obtida pela

subtracdo do volume da espuma pelo volume do suco, dividido pelo volume do suco.

(Vespuma— Vsuco)
Vsuco

% over run = x 100 (3.3)

Potencial Hidrogenidnico (pH)

Para esta determinacdo foi utilizada uma proveta volumétrica para medir 10 mL de &gua
destilada e um béguer com 1 g da amostra pesados em uma balanca analitica, ou seja, uma solugéo
de 10% (p/v). Em seguida a solucéo foi agitada com bastdo de vidro para uma homogeneizacéo e
diluicdo, e utilizado o potencidometro MS Tecnopon. Para a calibragdo do equipamento foram
utilizadas solugGes tampéo de pH 7 e 4, em ambiente com temperatura controlada de 25 °C. Esta

analise foi realizada em triplicata.
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Acidez Total Tituldvel (ATT)

A acidez total titulavel leva em conta a quantidade de &cido citrico presente, pois o acido
citrico confere a propriedade antioxidante ao material, entdo a acidez é a quantidade de acido citrico
(peso molecular igual a 192,124g/mol) em 100 g da amostra (AL, 2008).

Inicialmente foi pesado, aproximadamente, 1 g da amostra (espumas, suco e pds) em um
frasco Erlenmeyer e, em seguida, adicionado 50 mL de agua destilada. Por fim, foi adicionado 4
gotas (aproximadamente 0,1 g) de uma solucdo de fenolftaleina, previamente preparada. Apos a
adicdo o frasco foi agitado manualmente e realizada a titulacdo em que a solugdo de Hidrdxido de
sodio (NaOH) foi colocada em uma bureta em local protegido da acdo direta da luz.

Para o célculo da acidez foi utilizada a Equacéo 3.4, que se multiplica o volume de NaOH
titulado, com molaridade corrigida da solucdo de hidroxido de sddio, peso molecular do acido

citrico, divididos pela massa da amostra e pelo nimero de hidrogénio ionizéveis do &cido citrico.

. VNaon * 0,101 * 100%192,124
acidez = -2 (3.4)

Mamostra*3*10

Teor de umidade

O teor de umidade foi obtido para as espumas e os p6s das folhas de alecrim.

O teor de umidade em base seca foi determinado pelo método gravimétrico com estufa a
105 °C, onde aproximadamente 1 g da amostra, em cadinhos de aluminio, foi levado a estufa com
circulacédo de ar forcada a 105 °C e deixado por 24 horas.

Apds esse periodo as amostras foram retiradas da estufa e colocadas em dessecadores até
atingir temperatura ambiente. Em seguida, os valores de suas massas (massa de s6lido seco - mss)
foram obtidas através da pesagem das amostras. O teor de umidade em base seca foi calculado pela
diferenga de massa (g) inicial e final da analise dividido pela massa de solido seco (g) que
representa a razao entre a &gua evaporada no processo e a massa de solidos presentes na amostra,
exposto pela Equacdo 3.5, ja em base imida foi calculado pela diferenca de massa (g) inicial e final
da amostra dividido pela massa inicial (g), exposto pela Equacédo 3.6. Realizado em triplicata.

sz — (mj—mgs) (35)

Mgs
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Xbu — (m;—mg;) (36)

mg

3.6 Etapa 6: Secagem das espumas do alecrim em camada de espuma e por liofilizacao

Para a secagem, a espuma, com uma espessura de 0,5 cm, foi espalhada uniformemente
em uma bandeja de inox. E essa bandeja com a espuma foi colocada numa estufa de circulacédo de
ar modelo SL 102/221 Solab, e a cada intervalo de tempo pré-determinado, a bandeja foi retirada
para pesagem. As pesagens foram feitas de acordo com o comportamento do material:

— Até 30 minutos: a pesagem foi feita de 5 em 5 minutos;

— Entre 30 e 70 minutos: a pesagem foi realizada a cada 10 minutos;

— Entre 90 e 190 minutos: a pesagem foi realizada de 20 em 20 minutos;

— Apo6s 190 minutos: a pesagem foi realizada de 30 em 30 minutos até o peso ser

constante em 3 pesagens consecutivas.

Com os resultados obtidos de massa ao longo do tempo de secagem, foi possivel construir
as curvas de cinética de secagem e da taxa de secagem. Vale salientar que a secagem da espuma
foi feita de acordo com o planejamento experimental fatorial completo 2° + 3 pontos centrais
mostrado na Tabela 1.

O comportamento durante a remocdo de agua no processo de secagem em camada de
espuma da folha de alecrim foi observado pela plotagem das curvas de cinética de secagem entre a
razdo de umidade (RU) e o tempo de secagem.

A razdo de umidade é calculada pela razdo entre a umidade em base seca e a umidade em

base seca inicial, como mostra a Equagé&o 3.7.

Xbs
Xbso

RU = (3.7)

Com o estudo da estatistica, utilizando o programa STATISTIC 12.0 com intervalo de
confianca de 95%, se estuda quais sdo os efeitos e interagdes possiveis das variaveis independentes

(temperatura de secagem, tempo de agitacdo e concentracdo de espumante) sobre as respostas
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(curvas de secagem) para que seja analisado quais efeitos apresentaram respostas significativas na
cinética e nas caracteriza¢Ges da espuma e dos pos.
Para o ajuste das curvas de secagem foram utilizadas as equacbes dos modelos

matematicos de secagem descritos na Tabela 3.

Tabela 3. Modelos matematicos para descrever a cinética de secagem.

Modelos matematicos Equacdes tedricas
Page RU = e~k¢"
Page modificado” RU = ge <"
Newton RU = ekt
HENDERSON e PABIS RU = ae
Midilli, Kucuk e Yapar RU=ae " + b=t
Logaritmico RU=ae*t + ¢
Wang e Singh RU=1+at + bt?

* MANGUEIRA (2018)
Fonte: Adaptado de ERTEKIN e YALDIZ (2004), LIMA (2020).

Na Tabela 3 é possivel observar que cada modelo apresenta uma razéo do teor de dgua do
produto (valor adimensional representado por RU) calculado pela relacdo entre o tempo de
secagem (t), em horas, o coeficiente de secagem (k) e a constante de cada modelo matematico (a,b,
n).

Para a escolha dos modelos que melhor se ajustaram aos dados experimentais da secagem
da folha de alecrim foram considerados os seguintes critérios (COSTA et al. 2018).

1. Inferéncia sobre o modelo usando o teste F:

— Célculo da distribuicéo Fsignificancia = p-value: Fornecido no Statistica 7.

— Teste de hipotese: Fesignificancia < oo = 0,05, 0 modelo proposto é estatisticamente
significativo. Caso contrério, descartar o modelo proposto, pois ndo existe relacdo
entre a variavel dependente e as variaveis independentes.

2. Inferéncia sobre os coeficientes do modelo:

Existem trés maneiras de verificar se os coeficientes sdo estatisticamente significativos

ao nivel de confianga de 95% ou nivel de significancia de 5%:
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— Limite inferior e superior do coeficiente contém zero. Em caso afirmativo, ha
justificativas para descartar esse coeficiente;

— p-level do Statistica 7 € maior que 0,05. Em caso afirmativo, ha justificativas para
descartar esse coeficiente; e

— Valor critico da distribuicdo t de Student é maior que t-value fornecido pelo o
Statistica 7. Caso afirmativo, ha justificativas para descartar esse coeficiente.

O ajuste dos dados experimentais seguiu 0 método de Gauss-Newton, com regressao nao
linear, comparando os respectivos valores de coeficiente de regressao nio linear (R?) e erro padrio
de estimativa (S), onde o agrupamento dos experimentos foi dado pela variavel temperatura
(OLIVEIRA, 2018). Para que o ajuste seja 0 mais adequado 0s modelos deverdo ter seu valor de
coeficiente de regressdo nao linear (R2) alto e 0 mais proximo de um (1,0) e o valor do erro padréo
da estimativa (S) deve ser 0 mais baixo e mais proximo de zero (OLIVEIRA, 2018).

Ao final da secagem, os p6s foram retirados das bandejas com o auxilio de espatulas de
aco inox, e logo em seguida se media a atividade de 4gua - em triplicata - no equipamento Novasina
LabMaster - aw. Ap0s essa medicao os pos eram armazenados em embalagens de polietileno com
fechamento hermético (sacos zip lock). Os sacos fechados foram guardados em recipientes de vidro

com silica.

Liofilizacdo

Para efeito de comparacdo com a secagem em camada de espuma, foi obtido o pé do
alecrim pelo processo de liofilizacdo, pois se trata de um processo que mantém todas as
caracteristicas sensoriais do material.

O suco obtido da folha do alecrim, sem a adi¢do do agente espumante, foi congelado e
levado ao Laboratorio de Ambientes Recifais e Biotecnologia com Microalgas -
LARBIM/LEA/UFPB para passar pelo processo de secagem no liofilizador Terroni® LD1500 a -

40 °C. Essa operagdo remove a umidade através da sublimac&o.
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3.7 Etapa 7: Anélises do p6 das folhas de alecrim com jua
As andlises feitas no po obtido para cada condicdo de secagem foram: sélidos sollveis

totais (SST); cinzas; rendimento teorico; pH; atividade de agua; indice de solubilidade em agua

(ISA); acidez titulavel total; umidade; citotoxicidade.

Sélidos sollveis totais — SST (°Brix)

A analise de determinacao dos sélidos soluveis totais (SST) foi baseada na metodologia
de 1AL (2008), em que se dissolve 1 g da amostra em 10 mL de agua destilada em tubos de
centrifuga de polimero sintético, que foram colocados no equipamento Vortex (modelo AP 56 da
marca Phoenix Luferco, com motor de 3800 rpm), para homogeneizacdo da mistura, por 1 minuto,
e deixados em repouso por 30 minutos. Em seguida, levados para a centrifuga, da marca
Novatecnica, por 5 minutos, com rotacdo de 4500 rpm.

Foi feita a leitura de uma aliquota dessa solucao em refratdbmetro, marca PAL-Alpha, com
faixa de leitura de 0 a 85% Brix, com resolugdo de 0,1% e exatiddo de 0,2%, com a funcéo de
compensacgdo automatica de temperatura, onde se obtém resultados independentes da temperatura
ambiente, que é controlada em 25 °C £ 0,5 °C (NEI, 2020), calibrado com agua destilada a cada
amostra e feita a leitura do valor do °Brix (os resultados foram multiplicados por 10 por causa da

diluicdo). A analise foi realizada em triplicata.

Teor de cinzas

A metodologia usada nesse experimento foi adaptada do 1AL (2008), em que se pesou 1
g de amostra (pds) em capsula de porcelana e em seguida colocou-se em uma mufla a 550 °C, por
4 horas. Apos o resfriamento, o cadinho de porcelana foi pesado e, pela Equacdo 3.8, pela diviséo
entre a massa final pela massa inicial do processo, foi obtido o valor em gramas. O experimento

foi realizado em triplicata.

100*mﬁnal

cinzas (%) = (3.8)

Minicial

Este resultado ndo pode ser considerado como todas as substancias inorgéanicas presente
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na amostra, pois alguns sais podem sofrer redugdo ou volatilizagdo nesse aquecimento (HORWITZ
e LATIME, 2006). Mesmo assim é usado para indicar a quantidade total de minerais presentes na
amostra, um valor importante para indicar a adulteracdo de produtos, por exemplo farinhas, uma

das possiveis aplicacdes do po de alecrim.

Rendimento tedrico

O rendimento tedrico foi calculado pela razdo entre a quantidade de pé obtido no final da
secagem (mps) € a quantidade de espuma inicialmente utilizada (Mespuma), Obtidos pela pesagem em
balanca semi analitica e da marca Marte, modelo AD2000 ou Shimadzu modelo BL3200H. O

calculo do rendimento tedrico é mostrado na Equacéo 3.9.

Rendimento (%) = —2— x 100 (3.9

Mespuma

Potencial Hidrogenidnico (pH)

Mesma metodologia descrita para a espuma. O pé também foi diluido, com a diferenca de

gue houve agitacdo mecanica e vigorosa.

Atividade de agua (aw)

A atividade de agua € a umidade em equilibrio que esta presente na amostra, ou seja, 0
grau de disponibilidade da agua contida na amostra (HONORATO, 2006; GUILBERT; MORIN,
1986). Essa umidade pode acarretar atividade microbiologica, enziméatica ou quimica, além de
reacOes de oxidacdo lipidica, escurecimento ndo enzimaético, atividade enzimatica (algumas
enzimas que causam mudancas quimicas precisam da agua para reagir), afetando a estabilidade
fisica do produto diferentemente do teor de umidade, que ndo prediz a estabilidade dos alimentos.

Estuda-se o comportamento da mistura de produtos com diferentes valores de atividade
de &gua (transferéncia de umidade entre ingredientes) para predizer a curva de isoterma (Umidade
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versus aw), além de projetar embalagens para proteger contra a umidade do meio (SILVA, 2018;
MORAES e RODRIGUES, 2006; CUNHA, 2016; BRASIL, 2010)

E possivel utilizar os valores de atividade de agua para prever o desenvolvimento de
microrganismos, rea¢fes quimicas, tempo de vida de prateleira,

A atividade de agua (aw) foi determinada com auxilio do equipamento Novasina
LabMaster - aw que € utilizado para quantificar a agua livre disponivel para reacbes quimicas,
bioquimicas e crescimento microbioldgico (TECNAL, 2020).

Para esta analise foi utilizada uma balanca analitica para expressar o valor aproximado de
0,3 g de amostra (pds e folhas) em cubetas com aproximadamente 0,2 cm de altura. Sendo a
temperatura de analise no equipamento de 25 °C, e temperatura do ambiente de 25 °C + 2 °C. As

amostras foram coletadas ao término da secagem e realizadas em triplicata.

indice de solubilidade em &gqua (ISA)

A andlise para determinacdo da solubilidade foi baseada no método exposto
primeiramente por Eastman e Moore (1984), e no estudo feito por Barbosa (2010) e Franco (2015)
na caracterizacdo do p6 de polpas de frutas desidratadas.

Para a analise foram adicionados 50 mL de &gua destilada e, aproximadamente, 0,5 g da
amostra em tubos de centrifuga de polimero sintético com fundo redondo e com tampa de rosca.
Esses tubos foram colocados no equipamento Vortex (modelo AP 56 da marca Phoenix Luferco,
com motor de 3800 rpm), para sua homogeneizacao, por 1 minuto, e levados para a centrifuga, da
marca Novatecnica, por 5 minutos, com rotacdo de 4500 rpm

Apds esse processo, com uma pipeta graduada, foram retirados 12,5 mL do sobrenadante
e transferidos para placa de Petri (que anteriormente foi colocada em estufa a 105 °C por 60 minutos
e, em seguida, em um dessecador até atingir temperatura ambiente), em triplicata, com valores em
grama anotados antes e depois da adicdo da amostra. As placas com as amostras foram levadas a
estufa, com circulacdo interna de ar a 105 °C por 150 minutos e, os valores expostos na balanca
analitica ap0s esse tempo foram aplicados & Equacédo 3.10, sendo uma divisdo entre a massa final
e 0 volume total da solugcdo com a massa inicial e o volume da aliquota, para a obtencéo do valor,

em porcentagem, da solubilidade.
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% solubilidade = il MplacadepetrdViotal , 4 (3.10)

Minicial * Valiquota

Acidez Total Titulavel (ATT)

Mesma metodologia descrita para a espuma.

Teor de umidade

Mesma metodologia descrita para a espuma.

Citotoxicidade

A letalidade a microcrustaceos pode ser utilizada como um teste preliminar durante o
isolamento de produtos naturais para saber a toxicidade dos compostos bioativos de um produto as
larvas de Artemia salina (MOREIRA, 2013). Utiliza-se esse experimento para ter um primeiro
indicio de que o produto natural testado tem acdo antifingica, antiviral, antimicrobiana,
parasiticida, antitumoral, tripanossomicida, entre outras acfes relacionadas com atividade
microbiana (MOREIRA, 2013).

Pode ser utilizada na avaliacdo e fracionamento monitorado para bioatividades, podendo
levar ao isolamento de flavondides, triterpenos, esterdis e compostos aromaticos simples, poupado
a necessidade de ensaios antitumorais caros ou em animais (MOREIRA, 2013).

No caso deste trabalho, o ensaio de letalidade em Artemia salina foi proposto para avaliar
a toxicidade do po do alecrim com jud; o alecrim € uma planta frequentemente utilizada na industria
alimenticia, porém o p6 do jua, apesar de haver conhecimento popular, ainda ndo é utilizado
industrialmente. Portanto, foi necessario o estudo da sua interferéncia no produto final. A analise
foi feita com o po obtido nas condigdes experimentais do experimento 8 (C = 8%; tag =8 min; T
=70 °C)

A analise foi realizada de acordo com a metodologia descrita por Meyer (1982), com

algumas modificacOes, em que os cistos de Artemia salina foram doados pelo Professor Dr Marcal



39

de Queiroz do Laboratério Quimico de Produtos Naturais do Centro de Ciéncias Exatas e da
Natureza (CCEN), Departamento de Quimica da Universidade Federal da Paraiba (UFPB), onde
foi feita a analise.

Os cistos de Artemia foram colocados para eclodir em agua do mar (coletada na praia de
Cabo Branco, Jodo Pessoa, Paraiba, (7°07'46.0"S 34°49'18.7"0). A solucgdo salina (pH 8-9) foi
filtrada para retirar areia e impurezas, sendo que 1 L foi utilizado para a ecloséo dos ovos (100 mg)
e o restante utilizada para preparo das diluicGes das amostras a serem testadas. A eclosdo dos ovos

ocorreu em temperatura ambiente e sob luz de 100 W por um periodo de 48 h (Figura 5).

Figura 5 - Etapas da analise de letalidade com Artemia salina.

com po6 de alecrim

T Solugdo com concentracdes
E Tiplicata

—p ——
48 h Temp. constante
=

$I0IRHUIIU0))

RN
< Cistos de A4. salina sob
Agua do i
luz e aeracao contantes
mar 1
3h.6h,
Cilculo da DLzo i 2

Contagem dos individuos vivos <«—— coastanie

Fonte: Adaptado de MOREIRA (2013).

Em um béquer foi preparada uma solugdo com 150 mL de dgua do mar e 0,156 g de p6
do alecrim para que a solucéo fosse de 2000 ppm, e agitado, primeiramente com uma baqueta de
vidro e, em seguida, com um Mix (marca Mondial, modelo Versatile) por 1 minuto. Apos a
agitacdo, a mistura foi deixada descansando até a espuma diminuir. As concentra¢es do extrato
foram determinadas levando em conta que, tanto o alecrim quanto o jua, sdo plantas popularmente
conhecidas e ja utilizadas, por isso uma concentracdo inicial alta (2000 ppm), maior que a
concentracdo citada na literatura, foi adotada (MOREIRA, 2013). As demais concentragdes
seguiram o padrdo da literatura, diminuicdo da metade da concentracdo anterior (MOREIRA,
2013).

Dessa solucgéo foi retirado 75 mL e dividido em 3 tubos de ensaio de 20 mL cada. Da
solugédo que sobrou foi adicionado 150 mL de agua do mar e feito o processo de agitacéo e de
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retirada de 75 mL e divido em 3 tubos de ensaio de 20 mL cada, repetindo esse processo 8 vezes,
ou seja, 8 ensaios em triplicata, para que tenha 8 concentragdes desejadas, como mostrado na
Tabela 4. Os resultados foram obtidos através da média das triplicatas.

Ap0s o preparo das solugdes com as concentracfes, como mostrado na Tabela 4, seguindo
a metodologia de MOREIRA (2013), foram adicionadas 10 larvas vivas (sendo escolhidas as mais
agitadas) de Artemias salina em cada tubo de ensaio e analisado a quantidade de larvas vivas depois

de 3, 6 e 24 horas contados a partir do tempo 0.

Tabela 4 - ConcentracGes das solugdes com Artemia salina L.

Ensaios Concentracdo (ppm)
1 2000
1000
500
250
125
62,5
31,25
15,62

o N o o B~ WD

O namero de larvas vivas em relacdo ao aumento da concentracdo dos extratos e fracoes
foram utilizados para calcular os valores da DLso (MOREIRA, 2013).

A obtencdo da dose que causa letalidade de 50% dos nauplios (DLso) foi calculada através
da contagem da morte dos mesmos e calculada a porcentagem. Em experimentos de dose-resposta
como este, a informacdo importante é a Susceptibilidade ou Tolerancia de uma unidade
experimental ao tratamento a que ela foi submetida, ou seja, a dose anterior a dose letal (letal dose
- DL) para um individuo (MOREIRA, 2013).

Sendo assim, diante dos valores da DLso obtidos através deste método, as substancias
testadas em diferentes concentracgdes sao classificadas toxicas quando a DLso for menor que 1000
ug.mL e ndo toxicas quando a DLso for maior que 1000 ug mL* (MOREIRA, 2013).
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 PREPARO DO SUCO DAS FOLHAS DE ALECRIM

A proporcéo adotada foi de 1:3 (v/v) de massa da folha por agua destilada, escolhida
através de testes preliminares que permitiram chegar ao resultado de um suco nem téo espesso e
nem t&o liquido.
O suco da folha do alecrim ndo possui caracteristicas espumantes, desta forma, para a obtencéo da

espuma, foi utilizado um aditivo, reportado na literatura como formador de espuma.

4.2 TESTES COM OS ESPUMANTES

Pelos testes preliminares, as melhores espumas foram obtidas com o uso dos espumantes
Portogel® e o po da entrecasca do jud; com o espumante Emustab® ndo se observou a formacao
de espumas.

Vasconcelos (2017) estudou a aplicacdo da entrecasca do jua pela sua alta porcentagem de
saponinas e a presenca de proteinas e lipideos, como aditivo no processo de secagem em camada
de espuma, na formacao da espuma.

O p6 da entrecasca do jua foi escolhido, pois foi 0 espumante testado que apresentou
menor concentragdo para a formacao de uma espuma mais estavel. A concentracdo minima de jua
para uma espuma estavel foi 4%, testando 5% nédo houve diferenca, mas com 6% ja foi possivel
verificar uma mudanca, por isso as concentracdes de espumante definidas foram 4%, 6% e 8%.

Além disso, 0 pd do jua apresentou a vantagem de se produzir um produto final (p6 do
alecrim) 100% vegetal, natural, sem conservante e quimica, podendo ser vegano. Isso possibilita a
comercializacdo do produto atingindo um puablico crescente que se preocupa em consumir cada vez

menos produtos quimicos, seja esse consumo via oral ou topico.
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4.3 OBTENCAO DA ESPUMA

O presente estudo analisou diferentes tempos de agitacdo para incorporacdo do ar e
diferentes porcentagens de espumantes.

O tempo de agitacdo minimo testado foi de 2 minutos, mas a mistura do suco com o
espumante ndo formou uma espuma homogénea e estavel. Por isso aumentou-se para 3 minutos,
que foi tempo suficiente para a formagdo da espuma esperada. Aumentando mais um minuto a
espuma ndo mudou significativamente, mas com 5 minutos de agitacéo foi possivel ver a diferenca.
Tendo esses dois pontos testados, 0 tempo maximo de agitacdo determinado foi 7 minutos, dessa
forma as variaveis de tempo de agitagdo escolhidas foram 3, 5 e 7 minutos.

4.4 ANALISE DA ESPUMA

Como as espumas foram preparadas a temperatura ambiente, a variavel temperatura de
secagem foi desprezada durante a sua caracterizacdo, ficando apenas os experimentos listados na
Tabela 2. No entanto, a analise de estabilidade da espuma depende da temperatura, por isso essa
analise foi realizada com todos os 11 experimentos explicitados na Tabela 1, ja que se a espuma
ndo for estavel ela volta ao estado liquido no inicio do processo de secagem (submetido ao
aquecimento) diminuindo a superficie de contato e inviabilizando a secagem em camada de espuma
(THUWAPANICHAYANAN, PRACHAYAWARAKORN e SOPONRONNARIT, 2012).

4.4.1 Estabilidade da espuma

A avaliagdo da estabilidade da espuma, sob condic¢des de aquecimento, permite avaliar a
manutencdo da estrutura da espuma ao longo do processo de secagem a partir da cinética de
estabilidade, pois as espumas que ndo sdo estaveis podem gerar interferéncia no processo de
secagem (KARIM e CHEEWALI, 1999).

A estabilidade da espuma é inversamente proporcional ao volume do liquido medido na

proveta, ou seja, 0 grupo de variaveis que dao maior estabilidade a espuma é o que resultar em
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menor volume na proveta ap6s 90 minutos de analise nas temperaturas em que as espumas foram
expostas durante a secagem.

As temperaturas foram escolhidas segundo estudos da resisténcia da matéria prima ao
calor e a uma temperatura minima que fosse significativamente quente para secar o material sem
ter um tempo de processo muito longo. As temperaturas minima e maxima estipuladas foram de
50 °C e 70 °C, respectivamente e a temperatura média de 60 °C.

Nas Figuras 6, 7 e 8 sdo mostrados os volumes drenados das espumas nas temperaturas de

50, 60 e 70 °C, respectivamente.

Figura 6 — VVolume drenado da espuma versus tempo de secagem (estabilidade da espuma) para
experimentos a 50 °C.
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Figura 7 — Volume drenado da espuma versus tempo de secagem (estabilidade da espuma) para
experimentos a 60 °C.
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Figura 8 — Volume drenado da espuma versus tempo de secagem (estabilidade da espuma) para

experimentos a 70 °C.
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Pela Figura 6 foi observado que a espuma com a menor estabilidade (maior volume de
liquido drenado) foi a formada no experimento 1, com as variaveis nas condi¢cdes minimas (4% de
agente espumante, 3 minutos de agitacdo e 50 °C de temperatura de secagem) que obteve um
escoamento de 7,2 mL de liquido depois de 30 minutos de anélise.

Para as condicdes centrais (6% de agente espumante; 5 minutos de agitacdo; 60 °C
temperatura de secagem) que corresponde aos experimentos 9, 10 e 11 tiveram como volume final
de drenagem 5 mL, 5,6 mL e 4,6 mL, respectivamente, desde os 50 minutos de analise.

Ja na Figura 8, a espuma com maior estabilidade € a que foi submetida as condicbes
maximas — experimento 8 (8% de espumante, 7 minutos de agitacdo e 70 °C de temperatura de
secagem), com 0,9 mL de liquido drenado. Foi observado também que em todos os experimentos
o valor drenado estabilizou apds 40 minutos de analise.

Leite (2018) avaliou a estabilidade da espuma da folha de horteld-da-folha-miuda que
apresentou, durante um periodo de 90 minutos, um volume drenado méaximo de 11,4 mL, na
temperatura de 70 °C. Oliveira (2018) estudou a estabilidade da espuma do suco da folha de
graviola e obteve o volume de liquido drenado méaximo da espuma foi de 4,4 mL. Os estudos
citados utilizaram o espumante Portogel® diferentemente do estudo exposto.

Com base nos outros estudos citados e levando em consideracao as diferencas de matéria
prima, o volume drenado da espuma de alecrim foi considerado satisfatorio, apresentando boa

estabilidade para o experimento 8 de secagem em camada de espuma.

4.4.2 Densidade

A analise da densidade foi realizada em temperatura ambiente, estudando a interacdo da
quantidade de espumante e 0 tempo de agitacédo (e, consequentemente, incorporagédo do ar). Foram
feitas analises com os 11 experimentos com o intuito de comprovar a resposta.

Os valores das densidades das espumas (g/cm?) foram calculados pela Equacdo 3.2 e séo
mostrados na Figura 9. A influéncia das variaveis independentes sobre a densidade é mostrada na

Figura 10.
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Figura 9 - Média das densidades das espumas da folha de alecrim.
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Figura 10 - Diagrama de Pareto para a densidade da espuma (g/cmq).
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Pela Figura 9, observaram-se valores baixos para as densidades e um perfil de decréscimo
ndo linear, que facilitam a remocéo de agua durante o processo de secagem em camada de espuma
e aumentam a estabilidade da espuma (KUDRA e RATTI, 2006; LIMA, 2020). Os maiores valores

da densidade foram para os experimentos 3 e 7 e 0 menor valor para o experimento 4.
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Pela Figura 10, observou-se que todas as variaveis independentes e a interacao entre elas
foram estatisticamente significativas. A variavel de porcentagem de espumante tem nivel de
significancia negativo, demonstrando que € inversamente proporcional, e a interacdo entre as
varidveis também tem nivel de significancia negativo, diferentemente do tempo de agitacdo
(diretamente proporcional).

Na literatura, a interacdo da variavel tempo de agitacdo é mais significativa do que a
variavel porcentagem de espumante, pois com o processo de agitacéo, o ar é incorporado ao liquido
como bolhas, devido ao aumento na taxa de cisalhamento levando a uma diminui¢do da densidade
da espuma a medida que o tempo de agitacdo aumenta (THUWAPANICHAYANAN,
PRACHAYAWARAKORN e SOPONRONNARIT, 2008).

4.4.3 Porcentagem de expansao

A andlise da porcentagem de expansdo também foi realizada em temperatura ambiente,
estudando apenas a interacao da quantidade de espumante e o tempo de agitacdo, sendo seus valores
mostrados na Figura 11. Na Figura 12 é mostrada a influéncia das variaveis independentes sobre a

porcentagem de expansé&o.

Figura 11 - Porcentagem de expansdo das espumas da folha do alecrim.
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Figura 12 - Diagrama de Pareto para porcentagem de expansao das espumas da folha do
alecrim.
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De acordo com a Figura 11, a maior expansdo encontrada foi nos experimentos 4 e 8
(correspondendo a 8% de jud e 7 minutos de agitacdo), com 781,44% de expansdo.
Correlacionando com o estudo da densidade da espuma, quanto menor a densidade da espuma
(encontrado no experimento 4) maior a incorporagdo de ar, consequentemente uma das maiores
expansdes da espuma no experimento 4.

Por outro lado, o menor valor de percentual de expansao foi encontrado nos experimentos
3 e 7 que teve o valor de maior densidade. Esses experimentos sdo a interacdo entre a menor
porcentagem de espumante (4%) e o maior tempo de agitacdo (7 minutos), tornando o estudo
interessante, pois mostra que o tempo de agitacdo tem o efeito oposto quando ha pouco espumante,
mostrando a interacdo entre as variaveis. As duas variaveis independentes e a interacédo entre elas
influenciam a variavel porcentagem de expansdo, como mostrado na Figura 12.

A expansdo da espuma de alecrim variou entre 515,41% e 781,44%. Oliveira (2018)

relatou uma expansdo maxima de 1500% da folha da graviola com o espumante Portogel.
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4.4.4 Capacidade de incorporacéo de ar (Over run)

Esta analise foi realizada em temperatura ambiente. Os valores obtidos na anélise de
incorporacgdo de ar, também chamado de over run, e calculados pela Equacédo 3.3, estdo expostos
na Figura 12.

Figura 12 — Incorporacdo de ar das espumas da folha de alecrim.
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Figura 13 - Diagrama de Pareto para capacidade de incorporacdo das espumas da folha de alecrim.
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Pela revisdo bibliografica esperava-se que quanto maior a concentracdo do agente
espumante e tempo de agitacdo, maior a capacidade de incorporacgéo de ar (over run) (OLIVEIRA,
2018; LIMA, 2020; LIMA, 2018). Essa expectativa foi concretizada com as folhas de alecrim,
como observado na Figura 12. No entanto, o emulsificante utilizado por Lima (2020) e Lima (2018)
foi o Portogel, diferentemente deste estudo que utilizou o p6 das raspas do jua. Essa diferenca néo
interferiu no resultado esperado.

Pela Figura 13 foi observado que a interagdo entre as duas varidveis independentes e a
porcentagem de espumante sdo as varidveis estatisticamente significativas com valor do nivel

positivo, ou seja, € diretamente proporcional a capacidade de incorporacéo.

4.4.5 Potencial Hidrogeni6nico (pH)

Os valores obtidos estdo mostrados na Figura 14. Na Figura 15 é mostrado o diagrama de

Pareto para o pH das espumas.

Figura 14 — Valores do pH das espumas do alecrim.
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Figura 15 - Diagrama de Pareto do pH.

(1)% espumante |

©

(2)Tempo de agitacao

(tag)

1x2¢t

-1,92747

- 416749

il

p=,05

51

Pela Figura 14 observa-se que pH dos 11 experimentos ndo apresentou variagdo muito

grande, apresentando um valor em torno do neutro (pH igual a 7). J& na Figura 15, observa-se que

nenhuma das varidveis independentes e nem a interag&o entre elas foram significativas em um nivel

de confianca de 95 %.

4.4.6 Acidez Total Titulavel (ATT)

Os valores obtidos da acidez total titulavel para a espuma sdao mostrados na Figura 16. E

na Figura 17 o diagrama de Pareto para a influéncia da variavel independente concentracdo de

espumante sobre essa resposta.
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Figura 16 - Valores da acidez titulavel das espumas do alecrim.
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Figura 17 — Diagrama de Pareto para ATT das espumas do alecrim.
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Pela Figura 16 foi observado que as espumas possuem acidez entre 0,142 e 0,242. Pela

p=.05

Figura 17, a concentracdo do espumante é a Unica variavel estatisticamente significativa (com nivel
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positivo, ou seja, tendo um comportamento diretamente proporcional), para um nivel de confianca

de 95%, para a acidez titulavel total das espumas do alecrim. Assim, 0s experimentos com maior

acidez sdo os 2, 4, 6 e 8, pois quantidade de espumante (8%).

4.5 CINETICA DE SECAGEM EM CAMADA DE ESPUMA

A partir da cinética de secagem foi realizada uma andlise estatistica para verificar 0s

efeitos das variaveis independentes sobre a varidvel dependente (tempo de secagem). Essas

variaveis dependentes sdo importantes para entender o processo e otimiza-lo, maximizando a

qualidade do produto e minimizando o gasto energético da operacdo. O tempo de secagem de cada

experimento é exibido na Tabela 5.

Tabela 5 — Tempo de secagem em camada de espuma da espuma das folhas do alecrim.

Variaveis independentes

Variavel dependente

Experimentos C tag T teinal
(%) (minutos) (°C) (minutos)

1 4 3 50 130
2 8 3 50 130
3 4 7 50 150
4 8 7 50 130
5 4 3 70 70
6 8 3 70 70
7 4 7 70 90
8 8 7 70 90
9 6 5 60 110
10 6 5 60 110
11 6 5 60 130

C — concentragéo do espumantes; tag — tempo de agitagdo; T — temperatura de secagem e tsina — tempo final de secagem

Pela Tabela 5, 0 menor tempo de secagem foi encontrado nos experimentos 5 e 6, que

divergem da quantidade de espumante, mas possuem o mesmo tempo de agitacdo (3 min) e a maior
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temperatura de secagem (70 °C). O maior tempo de secagem foi de 150 minutos, correspondente
ao experimento 3 (4% de agente espumante, 7 minutos de agitagdo e 50 °C). Comparando o0s
tempos com as caracteristicas das espumas, observa-se que 0 experimento 3 obteve a menor
expansdo e a maior densidade da espuma, ja os experimentos 5 e 6 obtiveram menores densidades,
com isso é possivel concluir a relagdo direta da densidade e tempo de secagem. Essas caracteristicas
comprovam a importancia da caracterizacdo fisica da espuma para esse processo especifico de
secagem, pois quanto mais leve a espuma for, mais facil é de se retirar a umidade do sistema,
realizando a secagem em um menor tempo e conservando as propriedades fisico-quimicas do
material.

Na Figura 18 é mostrado o diagrama de Pareto para o tempo de secagem, onde foi
observado que a variavel independente temperatura é estatisticamente significativas no nivel de

confianca de 95% (p < 0,05) para a variavel dependente: tempo de secagem.

Figura 18 - Diagrama de Pareto para a variavel resposta tempo de secagem.
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Pela analise da Figura 18, percebeu-se que a Unica variavel que afetou significativamente

o tempo final de secagem foi a temperatura de secagem, em um intervalo de confianca de 95%. A
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temperatura de secagem exerce uma influéncia de sinal negativo (-6,35), mostrando que quanto
menor a temperatura de secagem maior serd o tempo de secagem. Essa relacdo inversamente
proporcional ocorre, pois, a transferéncia de calor aumenta conforme a temperatura, retirando uma
maior umidade do material e diminuindo o tempo de secagem.

O modelo estatistico que representa a dependéncia entre as variaveis significativas, como
estd sendo mostrado na Equacédo 4.1 com coeficiente de determinacdo de 93,75 % e erro padrédo de
79,167 %, para intervalo de confianca de 95 %. O teste F confirma esta relacéo significativa, sendo

0 Fcalculado Maior gue 0 Ftavelado.

tsecagem (minutos) =110 — 27,500T (41)

De acordo com o modelo, os menores tempos de secagem sao obtidos ao trabalhar com
altos valores de temperatura com quaisquer valores de concentracdo de espumante e tempo de
agitacdo. Analisando o custo de producdo com matéria-prima deve-se utilizar a menor
concentracdo de espumante, e 0 menor tempo de agitacdo para minimizar os custos energeéticos.

Nas Figuras 19, 20 e 21 sdo mostradas as curvas de cinética de secagem da espuma das

folhas do alecrim a 50 °C, 60 °C e 70 °C, respectivamente.

Figura 19- Cinética de secagem da espuma das folhas de alecrim a 50 °C.
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Figura 20 - Cinética de secagem da espuma das folhas de alecrim a 60 °C.
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Figura 21 - Cinética de secagem da espuma das folhas de alecrim a 70 °C.
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Nas Figuras 19 a 21 foram observadas o mesmo comportamento de razdo de umidade
decrescente e constante, sendo diferente apenas do tempo necessario para que ocorra a umidade de
equilibrio, que diminui conforme o aumento da temperatura, pois quanto maior a temperatura maior
sera a transferéncia de calor entre a espuma e o ar de secagem, resultando em uma evaporacdo mais
rapida de agua livre do produto. Na Figura 20 foi observado que os experimentos no ponto central
do planejamento experimental apresentaram boa reprodutibilidade.

Pelas Figuras 24 a 26 foi observado que as curvas apresentaram longos periodos de taxa
constante, seguidos de curtos periodo de taxa decrescente.

Essas informagdes podem ser melhor analisadas através das Figuras 21 a 23, que mostram

a taxa de secagem (g/cm?min) em funcgdo da umidade em base seca (Xps.).

Figura 21 - Taxa de secagem pela umidade em base seca para 0s experimentos com temperatura de
secagem de 50 °C.
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Figura 22 - Taxa de secagem pela umidade em base seca para 0s experimentos com temperatura de

secagem de 60 °C.
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Figura 23 - Taxa de secagem pela umidade em base seca para 0s experimentos com temperatura de

secagem de 70 °C.
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Pela analise das curvas de taxa de secagem observou-se que as menores taxas de secagem
foram apresentadas nos experimentos realizados na temperatura de secagem de 50 °C, para as
temperaturas de 60 °C e 70 °C tem-se 0 valor maximo da taxa de secagem parecido, mas a relacéo
com a umidade em base seca é maior para a temperatura de secagem de 70 °C. Observou-se um
maior periodo de taxa constante nos processos e um curto periodo de taxa decrescente para uma
faixa entre 0 e 2 da umidade em base seca para temperatura de secagem de 50 °C, de 1 a6 a 60° C
e de 2 a9 a 70 °C, confirmando a analise da cinética de secagem em todas as temperaturas

analisadas.
4.5.1 Ajustes matematicos dos dados experimentais

Na Tabela 6 sdo mostrados os coeficientes encontrados para as equacdes de cada um dos
modelos de cinética de secagem testado, com seus respectivos coeficientes de determinacéo (R?) e
soma quadrética residual (SQ) para a temperatura de 50 °C. Com excecdo do modelo de Wang-

Singh, que forneceu valores de RU (razdo da umidade) negativos para alguns tempos.

Tabela 6 - Resultados dos ajustes aos modelos estudados na temperatura de 50 °C

Parametros dos modelos matematicos
Modelos
k n a b Cc R2 SQ
Newton 0,0307 - - - - 0,9242 0,5414
Page 0,0073 1,4174 - - - 0,9455 0,3890
Page Modificado  0,0054* 1,4952 0,9734 - - 0,9460 0,3851
Henderson e Pabis 0,0332 - 1,0707 - - 0,9299 0,5007
Logaritmo 0,0307 - 1,0983 - -0,0366* 0,9316 0,4880
Midilli, Kucuk e
0,0044* 15623 0,9679 0,0002* - 0,9475 10,3751
Yapar

*Coeficientes ndo foram estatisticamente significativos a um nivel de confianca de 95%.
k- coeficiente de secagem; a, n e b e c- pardmetros dos modelos;

De acordo com a Tabela 6, os modelos de Page modificado, Logaritmo e Midilli, Kucuk

e Yapar apresentaram coeficientes que ndo sdo estatisticamente significativos a um nivel de
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confianga de 95%, por tanto, ndo existe evidéncia estatistica para utilizar esses modelos. Sendo
assim, os modelos que podem ser utilizados para representar o processo de secagem em camada de
espuma das folhas de alecrim com espumante jua sdo Newton, Page e Henderson e Pabis.

As equacOes ajustadas dos modelos que apresentaram coeficientes estatisticamente

significativos estdo representadas na Tabela 7.

Tabela 7 - Equacbes dos modelos matematicos estatisticamente significativos a cinética de
secagem na temperatura de 50 °C

Modelos matematicos Equac0es tedricas
Newton RU = 0030732t
Page RU = g~0007316t1417378
Henderson e Pabis RU = 1,070666¢ ~0.033198¢

t - tempo de secagem (min);k- coeficiente de secagem; a, n e b e c- parametros dos modelos; RU - Razéo de Umidade = X/X0

Nas Figuras 24, 25 e 26 estdo representadas, respectivamente, as curvas de secagem com
0s ajustes dos modelos matematicos de Page, Henderson e Paris e Newton, seguindo a ordem de
maior valor de coeficiente de determinacédo (R?).

Figura 24 - Ajuste para 0 modelo de Page na temperatura de 50 °C.
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Figura 25 - Ajuste para o modelo de Henderson e Paris na temperatura de 50 °C.
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Figura 26 - Ajuste para o modelo de Newton na temperatura de 50 °C.
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Os coeficientes encontrados para as equacdes de cada um dos modelos testados, com seus
respectivos coeficientes de determinacéo (R?) e soma quadratica residual (SQ) para a temperatura
de 60 °C estdo descritos na Tabela 8. O modelo de Wang- Singh foi descartado pois forneceu

valores de RU negativo para alguns tempos.

Tabela 8 - Resultados dos ajustes aos modelos estudados na temperatura a 60 °C

Modelos Pardmetros dos modelos matematicos

Kk n a b c R2 SQ
Newton 0,0460 - - - - 0,9680 10,1223
Page 0,0186 1,2968 - - - 0,9793 0,0791
Page Modificado 0,0186 1,2960 1,0003 - - 0,9793 0,0791
Henderson e Pabis 0,0486 - 1,0522 - - 0,9714 0,1094
Logaritmo 0,0495 - 1,0469 - 0,0072* 0,9715 0,1090
Midilli, Kucuk e Yapar 0,0113 1,4780 0,9836 0,0008 - 0,9873 0,0484

*Coeficientes ndo foram estatisticamente significativos a um nivel de confianga de 95%.
k- coeficiente de secagem; a, n e b e c- pardmetros dos modelos;

De acordo com a Tabela 8, o modelo Logaritmo apresentou coeficiente que ndo é
estatisticamente significativo a um nivel de confianca de 95%, por tanto, ndo existe evidéncia
estatistica para utilizar esse modelo. Sendo assim, os modelos que podem ser utilizados para
representar o processo de secagem em camada de espuma das folhas de alecrim com espumante
jué sdo Newton, Page, Page modificado, Henderson e Pabis. e Midilli, Kucuk e Yapar. Também
pela Tabela 8, observa-se que 0 modelo que apresentou melhor ajuste aos dados experimentais a
temperatura de secagem de 60 °C foi 0 modelo de Midilli, Kucuk e Yapar

As equacdes ajustadas dos modelos que apresentaram coeficientes estatisticamente

significativos estdo representadas na Tabela 9.
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Tabela 9 - Equacdes dos modelos matematicos estatisticamente significativos a cinética de secagem
na temperatura de 60 °C.

Modelos matematicos Equac0es tedricas
Newton RU = e —0,045987¢
Page RU = ¢—0.018563t1296778
Page modificado RU = 1,000332¢ ~0,018613¢12%60%7
Henderson e Pabis RU = 1,052192¢ ~ 0048616t
Midilli, Kucuk e Yapar RU = 0,983613¢~0011295t%7%%%% 1 000817 * t

t - tempo de secagem (min);k- coeficiente de secagem; a, n e b e c- parametros dos modelos; RU - Razéo de Umidade = X/X0

Nas Figuras 27, 28, 29, 30 e 31 estdo representadas, respectivamente, as curvas de
secagem com os ajustes dos modelos matematicos de sdo Midilli, Kucuk e Yapar, Page modificado,

Page, Henderson e Pabis e Newton e, seguindo a ordem de maior valor de coeficiente de
determinagéo (R?).

Figura 27- Ajuste para o0 modelo de Midilli, Kucuk e Yapar na temperatura de 60 °C.
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Figura 28 - Ajuste para 0 modelo de Page modificado na temperatura de 60 °C
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Figura 29 - Ajuste para 0 modelo de Page na temperatura de 60 °C.
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Figura 30 - Ajuste para o modelo de Henderson e Pabis na temperatura de 60 °C.
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Figura 31 - Ajuste para 0 modelo de Newton na temperatura de 60 °C
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Na Tabela 10, para a secagem a 70 °C, sdo mostrados os coeficientes encontrados para as
equacBes de cada um dos modelos de cinética de secagem testado, com seus respectivos
coeficientes de determinacio (R?) e soma quadratica residual (SQ). Com exce¢do do modelo de

Wang-Singh, que forneceu valores de RU (razéo da umidade) negativos para alguns tempos.

Tabela 10 - Resultados dos ajustes aos modelos estudados na temperatura de 70 °C

Parametros dos modelos matematicos
Modelos
Kk n a b c R2 SQ
Newton 0,0509 - - - - 0,9248 10,3833
Page 0,0122 1,4758 - - - 0,9461 10,2746
Page Modificado 0,0104* 1,5217 0,9840 - - 0,9463 10,2735
Henderson e Pabis 0,0539 - 1,0592 - - 0,9288 0,3630
Logaritmo 0,0521 - 1,0711 - -0,0153* 0,9292 0,3610
Midilli, Kucuk e
0,0073* 1,6564 0,9735 0,0007 - 0,9521 10,2443
Yapar

*Coeficientes ndo foram estatisticamente significativos a um nivel de confianga de 95%.
k- coeficiente de secagem; a, n e b e c- parametros dos modelos;

De acordo com a Tabela 10, os modelos de Page modificado, Logaritmo e Midilli, Kucuk
e Yapar apresentaram coeficientes que ndo sdo estatisticamente significativos a um nivel de
confianca de 95%, por tanto, ndo existe evidéncia estatistica para utilizar esses modelos. Sendo
assim, os modelos que podem ser utilizados para representar o processo de secagem em camada de
espuma das folhas de alecrim com espumante jua sdo Newton, Page e Henderson e Pabis.

As equacOes ajustadas dos modelos que apresentaram coeficientes estatisticamente

significativos estdo representadas na Tabela 11.
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Tabela 11 - Equagfes dos modelos matemaéticos estatisticamente significativos a cinética de
secagem na temperatura de 70 °C

Modelos matematicos Equac0es tedricas
Newton RU = 0050913t
Page RU = —0.012183¢1475805
Henderson e Pabis RU = 1,059227¢ ~0,053917¢

t - tempo de secagem (min);k- coeficiente de secagem; a, n e b e c- pardmetros dos modelos; RU - Razéo de Umidade = X/X0

As Figuras 32, 33 e 34 representam, respectivamente, as curvas de secagem com 0s ajustes
dos modelos matematicos de Page, Newton e Henderson e Paris, seguindo a ordem de maior valor

de coeficiente de determinacéo (R?).

Figura 32 - Ajuste para 0 modelo de Page na temperatura de 70 °C.
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Figura 33 - Ajuste para 0 modelo de Newton na temperatura de 70 °C.
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Figura 34- Ajuste para 0 modelo de Henderson e Pabis na temperatura de 70 °C
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Ap0s andlise das Tabelas 6, 8 e 10, o modelo de Page foi o que apresentou maior
coeficiente de determinacdo (R?) e menor erro padréo (SQ), dentre os modelos com coeficientes
estatisticamente significativos nas trés temperaturas de secagem. Desta forma, foi o modelo
matematico que mais se ajustou ao agrupamento dos dados analisados, mesmo ndo sendo t&o
preciso (R? baixo). Esse fato ocorre por erros de analise, pois a umidade do dia, a temperatura e a
precisdo da temperatura da estufa influenciam os dados de secagem e podem ter interferido nos

resultados.

4.6 CARACTERIZACAO DO PO

Nesse processo de secagem em camada de espuma foi obtido como produto final o p6 do
alecrim. Esse produto final resultou no depésito de pedido de patente de registro BR BR 10 2020
019512 3.

4.6.1 Andlise fisica dos pos
Na Tabela 12 estdo dispostos os valores do rendimento teérico e do indice de solubilidade
em agua dos pds da folha de alecrim com jué obtidos no final de cada secagem.

Tabela 12 — Resultados para o rendimento tedrico (RT) e do indice de solubilidade em agua (ISA)
dos pos da folha de alecrim.

Experimentos | C (%)  [tag (minutos) | T (°C) RT (%) ISA (%)
1 4 3 50 90,89 21,37 £0,02
2 8 3 50 88,49 20,35 +0,01
3 4 7 50 97,55 20,50 £ 0,00
4 8 7 50 92,42 16,54 £ 0,02
5 4 3 70 92,79 12,60 £ 0,06
6 8 3 70 88,41 16,60 £ 0,01
7 4 7 70 92,33 22,06 £ 0,01
8 8 7 70 92,52 14,37 £ 0,01
9 6 5 60 91,08 14,15+0,01
10 6 5 60 93,30 14,02+ 0,02
11 6 5 60 89,89 14,30 £ 0,01
CVL 10,71+0,08

C - concentracéo; tag— tempo de agitagdo T — temperatura; CVL — composto vegetal liofilizado das folhas de alecrim
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A secagem em camada de espuma das folhas de alecrim utilizando a entrecasca do jua
como espumante apresentam alto rendimento, diferentemente da folha de outras plantas citadas na
literatura (LEITE, 2018; LIMA, 2020, OLIVEIRA, 2018).

Pelos resultados de solubilidade mostrados na Tabela 6, observou-se que os valores entre
0s experimentos estdo muito préximos, variando do menor valor no experimento 5, com 12,60
+0,06 ao maior valor no experimento 7 (menor quantidade de espumante e maior tempo de agitacéo
e temperatura), com 22,06 + 0,01.

Comparando com a literatura de secagem em camada de espuma, 0s resultados expostos
na Tabela 6 foram baixos, indicando a pouca solubilidade em &gua (VISSOTTO et al., 2006;
LEITE, 2018; LEITE, 2020, OLIVEIRA, 2018). Este resultado € indesejado caso o produto seja
aplicado em formulacdes base agua (seja alimenticia ou cosmética), mas que pode ser solucionado
com a adi¢do de um dispersante na formula.

Pereira (2008), Ferreira (2017), Oliveira (2018), Leite (2018) e Leite (2020) sdo exemplos
de estudos em camada de espuma de folhas com espumantes diferentes. O jua € um espumante
natural, estudado por Moreira (2020) com solubilidade em torno de 45 % mostrando que o baixo
valor encontrado do alecrim ndo foi devido a ele.

J& os rendimentos dos 11 experimentos apresentaram alto rendimento (valor médio de
91,79%,), com o maior sendo 97, 55% e o menor 88, 41%. Diferentemente da folha de outras
plantas citadas na literatura (LEITE, 2018; LEITE, 2020, OLIVEIRA, 2018).

Pelo diagrama de Pareto, Figura 35, observa-se que todas as variaveis sdo estatisticamente
significativas, e a interacdo entre elas também, exceto a interacdo concentragcdo de espumante e
temperatura de secagem.

Figura 35- Diagrama de Pareto em relacdo ao indice de solubilidade da &gua.
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4.6.2 Anélises fisico-quimicas dos pos
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Na Tabela 13 estdo dispostos os valores das atividades de dgua (aw), das cinzas e do pH

dos pos das folhas do alecrim obtidos na secagem em camada de espuma.

Tabela 13 — Resultados para atividades de agua (aw), cinzas e pH dos pos das folhas de alecrim.

Experimentos (;)) (mitri?tos) (;E:) 2 Cé(r)}j)as oH
1 4 3 50 0,406 £ 0,012 13,97+0,10 6,08 +0,02
2 8 3 50 0,352+0,023  10,45+0,08 5,93 0,05
3 4 7 50 0,284+0,039  13,09+0,06 5,99 + 0,02
4 8 7 50 0,480+0,010 9,92 +0,11 6,13 + 0,02
5 4 3 70 0,346+0,049 12,18+0,07 6,32 + 0,06
6 8 3 70 0,307+0,039 10,54+0,05 6,17 £ 0,01
7 4 7 70 0,228+0,040 12,78+0,03 6,11 + 0,01
8 8 7 70 0,222+0,033  10,38+0,02 6,27 £ 0,01
9 6 5 60 0,536+0,005 11,89+0,08 6,07 £ 0,06
10 6 5 60 0,441+0,008 11,57+0,05 6,73+ 0,01
11 6 5 60 0,230+0,025  11,76+0,03 6,35+ 0,01
CVL 0,502+0,012  14,34+0,04 5,65 0,03

C - concentracéo; tag— tempo de agitacdo T — temperatura; CVL — composto vegetal liofilizado das folhas do alecrim

O maior valor de atividade de &gua foi observado no experimento 9, no entanto, como ele

é um dos pontos centrais e 0s outros dois (experimentos 10 e 11) obtiveram valores menores, é

possivel concluir que houve problema, como a calibragem do equipamento ou umidade do ar no

dia das analises, que ndo foram controladas.

Pelos outros resultados, foi observado que a temperatura de secagem interferiu na

atividade de agua, pois 0 menor valor da aw foi encontrado no experimento 8.

Estudos apontam que em aw menores que 0,3 as moléculas de agua estdo fortemente

ligadas as moléculas do produto, ndo tendo &gua livre para proliferacdo de microrganismos
(CELESTINO, 2010). Entretanto, Garcia (2004) descreveu no seu estudo que aw inferiora 0,6 ja é

suficiente para evitar a proliferagdo microbiana.
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De acordo com os dados da Tabela 13, observou-se que o maior teor de cinzas foi de 13,97
+ 0,10% para o experimento 1 (ponto minimo) e o menor valor encontrado foi de 9,92+ 011% no
experimento 4, observando que o teor de cinzas do p6 diminui com o aumento da concentracdo do
espumante, o que pode ser confirmado pela Figura 36, na qual a concentracdo de espumante (com
sinal negativo, ou seja, inversamente proporcional) e a interacdo entre esta variavel e a temperatura
de secagem (sinal positivo, ou seja diretamente proporcional) sdo estatisticamente significativas,
influenciando a resposta. Todos os experimentos apresentaram valores de teor de cinzas proximos

entre si, sendo esses valores inferiores ao valor de teor de cinzas para o pd liofilizado.

Figura 36 - Diagrama de Pareto para teor de cinzas.
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Ainda pela Tabela 13 foi observado que praticamente ndo existe diferenca entre o pH dos
pos obtidos em todas as condigdes da secagem em camada de espuma e o pH do po liofilizado,
sendo todos os pos obtidos levemente acidos. Também foi obtido pH levemente acido para a folha
in natura do alecrim, 6,02+0,08.

Na Tabela 14 estdo dispostos os valores dos solidos soltveis totais (SST), da acidez total
titulavel (ATT) e das umidades (X) em base Umida dos pos das folhas do alecrim obtidos na

secagem em camada de espuma.
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Tabela 14 — Resultados para solidos sollveis totais (SST), acidez total titulavel (ATT) e umidade
(X) dos pds da folha de alecrim.

Experimentos (Oc/i ) (mitnal?tos) (O-EZ) (%Sr-il;() (g (f(;-gido (g( )
citrico/100q) '
1 4 3 50 19,0+0,8  0,015+0,004  7,94+0,47
2 8 3 50 17,0£0,0 0,020+0,002  5,84+0,11
3 4 7 50 17,74£0,5 0,020+0,002 8,08 +0,22
4 8 7 50 18,7¢0,5  0,032+0,001 7,97+0,31
5 4 3 70 16,3+0,9 0,016+0,001  6,96+0,62
6 8 3 70 19,0+0,0 0,032+0,001  6,55+0,58
7 4 7 70 19,74£0,5 0,032+0,001  8,07+0,12
8 8 7 70 20,7£0,5 0,032+0,002  3,35+0,70
9 6 5 60 17,7£0,5 0,018+0,001  8,70+0,66
10 6 5 60 17,7£0,5 0,018+0,001  8,01+0,10
11 6 5 60 17,00 0,017+0,001  7,00+0,22
CVL - 0,010+0,000 4,91 +0,15

C - concentragdo; tag— tempo de agitacdo T — temperatura; CVL — composto vegetal liofilizado das folhas do alecrim

Pela Tabela 14 foi observado que o teor de sélidos solUveis totais dos pos teve uma
variacdo entre 16,3 +0,9 e 20,7+0,5, sendo o menor valor obtido para o experimento 5 (maior
temperatura de secagem e menores porcentagem de espumante e tempo de agitacdo). Ja o
experimento 8, correspondente ao ponto maximo, possui maior valor de solidos sollveis totais.

Segundo Chitarra e Chitarra (2005), o teor de solidos solUveis totais € um importante fator
de qualidade quanto ao sabor dos produtos e ele € usado como medida indireta do teor de agUcares.
Assim, os baixos valores SST obtidos se devem a baixa quantidade de acUcares presentes na
composi¢do quimica do alecrim. Comparando com outras plantas, Leite (2018) estudou a horteld
mitda concluindo que esta planta apresenta ainda menos SST do que o alecrim, diferentemente das
folhas de graviola e noni, relatadas por Oliveira (2018) e Leite (2020), respectivamente, que
apresentaram solidos solGveis totais muito mais altos.

Pelo diagrama de Pareto (Figura 37) pode ser observado que apenas a variavel tempo de
agitacdo é estatisticamente significativa para a resposta SST, e com sinal positivo, ou seja, €
diretamente proporcional.
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Figura 37 - Diagrama de Pareto dos solidos solUveis totais (SST).
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Para a acidez total titulavel (Tabela 14) dos pos foi observado que se encontram entre
0,015 e 0,032. Correlacionando a acidez com a quantidade de espumante foi observado que o valor
da acidez é diretamente proporcional a quantidade de espumante e ao tempo de agitacdo, dessa
forma o experimento com maior acidez é o 8 (8% de espumante e 7 minutos de agitagdo). A
temperatura é outra variavel diretamente proporcional a acidez, quanto maior a temperatura, mais
acido é o p6. Sendo assim, as trés variaveis independentes sao estatisticamente significativas com
sinal positivo, como mostrado na Figura 38, além disso, a interacdo entre as trés variaveis e a
concentracdo de espumante com o tempo de agitacdo também interferem, mas com nivel negativo
(inversamente proporcionais). Comparando com o valor da amostra liofilizada, o processo de
secagem em camada de espuma apresenta valor maior de acidez total titulavel.

Leite (2020) e Oliveira (2018) encontram em seu trabalho de secagem em camada de
espuma da folha do noni e da graviola, respectivamente, valores médios entre 1 e 2 g de &cido

citrico por 100 g de pd, bem acima do encontrado na folha de alecrim.



Figura 38 - Diagrama de Pareto para acidez total titulavel (ATT).

(1}% espu mante

Temperalura

-551135
2x3 i --,612372
3 --.612372

15,30931

(tag)

20,20829 A

20,20829 -

p=.05

75

Ainda, de acordo com os resultados mostrados na Tabela 14, foi observado que o menor

teor de umidade entre os pds analisados foi 3,47 % £ 0,70 em base Umida, no experimento 8 (8%

de emulsificante, 7 minutos e 70 °C), e 0 maior valor de umidade foi de 8,79 +0,21 em base Umida

no experimento 3, com as caracteristicas de 4% de agente espumante, 7 minutos de agitacdo e

temperatura de secagem de 50 °C. Portanto, o menor teor de umidade é encontrado no ponto

méaximo do planejamento experimental.

Pelo diagrama de Pareto (Figura 39), a variavel temperatura de secagem é a Unica variavel

estatisticamente significativa para a umidade do p6 em base Umida e com nivel negativo, ou seja,

inversamente proporcional para intervalo de confianca de 95%.



Figura 39 - Diagrama de Pareto para teor de umidade em base Umida.
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4.6.3 Citotoxicidade
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Devido as limitacdes desse experimento, ndo foi possivel realizad-lo em todos os 11

experimentos. Por isso, foi decidido conduzir o experimento apenas com o ponto maximo do

planejamento experimental fatorial completo (experimento 8), pela linha de pensamento de que se

fosse toxica iria replicar no ponto central e no ponto minimo.

Na Tabela 15 sdo mostradas as médias da porcentagem de Artemia salina mortas

encontradas em cada amostra, ja que o experimento foi realizado em triplicata, avaliado em 4

momentos diferentes:

— Artemias inseridas nos tubos de ensaio de cada concentracdo: 0 hora;

3 horas apo6s inserir as A. salina;

6 horas ap0és inserir as A. salina;

24 horas apos inserir as A. salina.
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Tabela 15 - Concentracgdes das solu¢des com Artemia salina.

Concentragéo de Porcentagem de Artemias salina mortas (%)
Ensaios po de alecrim
(ppm) 0 horas 3 horas | 6horas | 24 horas
1 2000 0 0 26,7 93,3
2 1000 0 0 3,3 90
3 500 0 0 0 0
4 250 0 0 0 0
5 125 0 0 0 3,3
6 62,5 0 0 1,6 3,3
7 31,25 0 0 0 0
8 15,62 0 0 0 0
Branco - 0 0 0 0,3

Pela Tabela 15, quando as larvas de A salina foram inseridas nos tubos de ensaio nédo
ocorreu morte imediata de nenhuma larva. Depois de 3 horas a situagdo ndo mudou, mas nas trés
maiores concentracdes (2000 ppm, 1000 pm e 500 ppm) notou-se que que as larvas estavam vivas,
mas no fundo do tubo de ensaio. Ja com 6 horas de andlise as larvas comecaram a morrer com a
concentracdo de 2000 ppm e 1000 ppm, e na concentracdo de 62,5 ppm houve uma mortalidade de
1,6 % que pode ter ocorrido por uma fragilidade das larvas. Em 24 horas de analise observou mais
de 90% de mortalidade na concentragdo de 2000 ppm e 90% na concentragdo de 1000 ppm, a
fragilidade das larvas citadas no ensaio 6 se confirma na mortalidade de 3,3% em 24 horas (assim
como o ensaio 5). Porém, abaixo de 500 ppm ndo houve mortalidade, com indicacdo que o pé de
alecrim com espumante jua € nao toxico para concentracoes inferiores a 500 ppm. Como o estudo
foi realizado no ponto maximo, entéo esse resultado também se aplica aos outros experimentos do

planejamento experimental fatorial completo.
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5 CONCLUSAO

Ap0s testes realizados entre emulsificantes concluiu-se que o pé da entrecasca do jué seca
em camada de espuma foi 0 melhor espumante, apresentando uma espuma estavel com uma menor
concentragéo.

A solubilidade do produto em agua foi obtida baixa, com melhor resultado de 22,06 % +
0,01 no experimento 7 (apresenta menor concentracdo de espumante e maior tempo de agitacéo e
temperatura de secagem), indicando dificuldade ao incorporar esse produto em férmulas aquosas.
Outra anélise realizada foi a de sélidos soluveis totais, que apresentou um valor entre 16,3 £0,9 °©
Brix e 20,7 £0,5 ° Brix. J& o teor de matéria inorganica presente foi baixo, entre 13,97 + 0,10% e
9,92+ 011%, mostrando a baixa concentracdo de minerais presentes na amostra.

O pH para todos os 11 experimentos apresentaram valores proximos e levemente acido
(em torno de 6,5). A atividade de 4gua apresentou menor valor de 0,222 + 0,33, 0 maior valor de
acidez titulavel foi de 0,032 + 0,001 e o teor de umidade com o menor valor de 3,47 % + 0,70 no
ponto maximo do planejamento experimental (experimento 8), indicando que as varidveis do
experimento 8 sdo as mais indicadas para prolongar a vida util do produto.

Sobre os po6s obtidos em cada um dos experimentos, obteve-se um elevado rendimento em
todos os 11 experimentos, valor médio de 91,79%, concluindo que a secagem em camada de
espuma para as folhas de alecrim é um processo viavel.

Como o objetivo de aplicacdo do alecrim seco € a industria alimenticia e cosmética, foi
analisada a citotoxicidade do ponto maximo do planejamento experimental (com 0 méximo valor
nas trés varidveis independente), em que se concluiu que abaixo da concentracdo de 500 ppm o p6
seco em camada de espuma de alecrim com o aditivo jud ndo é toxico, desta forma o estudo pode
continuar.

De acordo com todas as analises citadas, a melhor condicdo encontrada para a fabricacao
em larga escala foi do ponto méaximo (8%, 7 min, 70° C), pois apresentou a menor atividade de
agua (aw), alto rendimento (média de 91,79%), baixo teor de umidade, maior acidez e segundo
melhor tempo de secagem, fatores determinantes para minimizar a proliferacdo microbioldgica e
aumentar o tempo de prateleira.

Portanto, apos os resultados desse estudo tem-se que a técnica de secagem em camada de
espuma € indicada para a obtengédo do pé da folha de alecrim com o espumante jud, pois além de

ser um processo rapido e de baixo custo, permite a preservacdo das caracteristicas da folha,
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podendo ser aplicado nas inddstrias alimenticia e cosmética.

O estudo do ajuste matematico da cinética de secagem propde a utilizacdo do modelo de
Page para a secagem em camada de espuma das folhas de alecrim com espumante jua. Apesar do
modelo ndo ter um ajuste com coeficiente de determinacdo muito alto (para temperatura de 50 °C
e 70 °C com R? de 0,95 e R?de 0,98 na secagem a 60 °C).
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