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RESUMO

O Juazeiro (Ziziphus joazeiro Mart.) é uma planta pertencente a familia das Rhamnaceae,
caracteristica da regido semiarida do Nordeste, sendo o representante mais notavel da
Caatinga. E conhecido por diversos nomes como, jua, joazeiro, juazeiro, entre outros.
Suas raspas possuem diversas aplicacGes, devido as suas propriedades saponaceas, pode
substituir o sab&o nos lugares onde a &gua é salobra e dura. E utilizada também na
medicina popular, sendo o cha de suas raspas e folhas utilizados com fins medicinais.
Como todas as plantas, € bastante perecivel, e uma das formas de viabilizar sua
conservacao é a secagem; que trata de um processo no qual o calor é fornecido para um
determinado material com a finalidade de evaporar o teor de umidade existente no interior
ou na superficie do material. Dentro os varios métodos, tem-se a secagem em camada de
espuma (foam-mat drying). O objetivo desse trabalho € a obtencdo do po das raspas da
entrecasca do juazeiro pela secagem em camada de espuma (foam-mat drying). Foi
realizada a caracterizacdo do suco e da espuma atraves: da densidade, teor de solidos
solUveis totais, potencial hidrogenionico, estabilidade, umidade e incorporacao de ar. As
cinéticas de secagem foram realizadas baseadas em um planejamento experimental
fatorial completo 23 + 3 pontos centrais, onde as variaveis de entrada tempo de agitacéo,
concentracdo de raspas da entrecasca na espuma e temperatura de secagem foram
analisadas. A caracterizacdo do produto final foi realizada através da determinacao de:
solubilidade em &gua, potencial hidrogenibnico, teor de solidos soluveis totais, atividade
de &gua, e rendimento tedrico. A determinacao de saponinas pelo método espectroscopia
de RMN foi realizada, porém ndo foi encontrado sinais caracteristicos de saponinas
utilizacdo do método de secagem nas raspas da entrecasca do juazeiro, apresentou bons
resultados.

Palavras-chaves: estabilidade; solubilidade; saponinas;



ABSTRACT

The Juazeiro (Ziziphus joazeiro Mart.) is a plant belonging to the Rhamnaceae family,
characteristic of the semiarid region of the Northeast, being the most notable
representative of the Caatinga. It is known by several names such as, jua, joazeiro,
juazeiro, among others. Its zest has several applications, due to its soapy properties, it can
replace soap in places where the water is brackish and hard. It is also used in folk
medicine, and the tea from its shavings and leaves is used for medicinal purposes. Like
all plants, it is quite perishable, and one of the ways to make its conservation viable is
drying; which deals with a process in which heat is supplied to a given material in order
to evaporate the moisture content existing inside or on the surface of the material. Within
the various methods, there is the foam-mat drying. The objective of this work is to obtain
the powder from juazeiro’s bark by using foam-mat drying. The characterization of the
juice and the foam was carried out through: density, total soluble solids content, hydrogen
potential, stability, moisture and air incorporation. The drying Kinetics were carried out
based on a complete factorial experimental design 23 + 3 central points, where the input
variables, agitation time, concentration of the bark in the foam and drying temperature
were analyzed. The characterization of the final product was performed by determining:
water solubility, hydrogen potential, total soluble solids content, water activity, and
theoretical yield. The determination of saponins by the NMR spectroscopy method was
performed, but no characteristic signs of saponins were found using the drying method in

the bark of the juazeiro bark, showing good results.

Keywords: stability; solubility; saponins
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1 INTRODUCAO

O juazeiro (Ziziphus joazeiro Mart.) é uma planta pertencente a familia das
Rhamnaceae encontrada principalmente na regido semiarida do Nordeste e que é um
representante notadvel da Caatinga (LORENZI e MATOS, 2008). Conhecido
popularmente como jud, joazeiro, juazeiro. E uma arvore alta, podendo medir 16 metros
de altura, endémica, perenifolia, helidfita, autotrdéfica que possui raizes pivotantes, o que
faz com que essa arvore permaneca verde durante as longas secas do sertdo nordestino,
tendo ampla distribuicéo e ocorrendo em todos os estados dessa regido (REIS, 2013).

E uma arvore de grande importancia econémica e ecoldgica para a populacéo
nordestina, e possui uma carga histérica consideravel, sendo utilizada em shampoos
devido a presenca de saponinas em varias partes da planta, na producéo local de lenha e
carvao, arborizacdo de ruas e jardins, alem de possuir frutos comestiveis, nos quais sao
explorados de forma extrativista (LORENZI, 2009). E empregado na fabricacio de sabao,
cosméticos e creme dental, e na industria madeireira (LORENZI e MATOS, 2008), além
de servir na alimentacéo de animais nos periodos de seca. Também é bastante explorado
pela medicina popular como expectorante, no tratamento de bronquites e ulceras
gastricas, além de febres, infecches bacterianas, dores, gengivite, entre outras
enfermidades (LORENZI, 2009).

O cha das raspas pode ser aplicado nas pancadas e nos ferimentos. O xarope feito
das raspas e folhas é bastante utilizado porque, é poderoso contra bronquite, gripes
acompanhadas de tosse e até tuberculose, afinal facilita a expectoracdo (REIS, 2013). Um
pouco da raspa em um copo com agua, deixando-se macerar para ser ingerido antes das
refeicBes, combate gastrites e melhora a colite (CEZAR, 1956).

Ainda, segundo Cézar (1956), em tintura ou mesmo seca, a raspa é reduzida a
po, sendo utilizada para higiene bucal, porém € preciso ter cuidado com o uso prolongado,
pois € muito abrasivo e afeta 0 esmalte dos dentes. Estudos farmacoldgicos apontam que
0 juazeiro pode ser mais eficaz do que os cremes dentais industrializados no combate a
placa dental. Diversos produtos de higiene e estética contém o juazeiro em sua
composicdo, sendo indicado como raspa de juazeiro (BRASIL, 1989).

As partes mais utilizadas do juazeiro sdo as folhas, frutos, casca, raiz e a
madeira (REIS, 2013). O suco de juazeiro serve para amaciar e clarear a pele do rosto.
As cascas e as folhas sdo usadas na medicina popular do Nordeste, na forma de extrato
feito com &gua, usado por via oral para alivio de problemas gastricos. Dentre todas as
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partes do juazeiro, a entrecasca € a parte que possui mais saponinas, logo a entrecasca
do juazeiro é a regido que possui maiores propriedades que produzem espuma
(BARROS, 2015).

A importancia do estudo dessas plantas medicinais, como o Juazeiro, vem sendo
apontadas pela Organizacdo Mundial da Saude desde 1970, como uma fonte alternativa
para descoberta de novas drogas (PAN et al., 2013). Grande parte da populacdo mundial
tem acesso a plantas e ervas medicinais, até nas regides mais pobres dos centros urbanos,
sdo encontradas em feiras, mercados populares e nos quintais residenciais (BADKE,
BUDO, ALVIM, ZANETTI e HEISLER, 2012). Os efeitos e informagdes acerca de tais
plantas tém sido obtidos e documentados, e demonstram o uso de varias espécies
medicinais para o tratamento de varias doencas (BRITO et al., 2015).

A secagem é uma técnica que permite o estudo de plantas medicinais, assim
como também é capaz de aumentar a durabilidade de plantas e alimentos tendo em vista
a perecibilidade dos mesmos. E uma técnica que consiste na remocao da agua livre
presente nos alimentos e plantas, aumentando assim sua vida til, além de apresentar
vantagens como facilidade no transporte, comercializagdo e reducdo de perdas
(CELESTINO, 2010).

E importante que o método de secagem seja estudado para que este ndo altere
as caracteristicas do produto final, assim como, seja capaz de agregar valor ao mesmo.

A secagem apresenta diversas vantagens quando utilizada para secagem de
diversos outros materiais, entre elas: o aumento da vida Util do produto, facilidade no
transporte e comercializacdo, reducao nas perdas, entre outros. Trata-se de um processo
econdmico e, mesmo com alguma perda, 0 processo concentra 0s nutrientes presentes
(CELESTINO, 2010).

A secagem em camada de espuma (foam-mat drying) € uma técnica que
transforma alimentos ou materiais liquidos em espumas estaveis, por meio de uma forte
agitacdo e incorporacdo de agentes espumantes, para em seguida serem desidratados.
Alguns materiais naturalmente contém proteinas e/ou saponinas que produzem espumas
quando batidos. Quando o material ndo produz a espuma necessariamente estavel para
a secagem, agentes espumantes sdo adicionados (SANKAT e CASTAIGNE, 2004).

Por possuir uma quantidade consideravel de saponinas, 0 juazeiro se torna um
material interessante para a secagem em camada de espuma, uma vez que forma
espumas estaveis sem que seja necessaria a adicdo de agentes espumantes, 0 que torna

também interessante, o estudo do seu uso como agente espumante.
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Buscando realizar o estudo desta planta medicinal, esse trabalho teve como

objetivos:

1.1 OBJETIVO GERAL

Obtencdo do po de raspas da entrecasca do jua (Ziziphus joazeiro Mart.) pelo

método de secagem em camada de espuma.

1.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

Produzir e caracterizar a espuma obtida da entrecasca do jud (Ziziphus
joazeiro Mart.) em termos de densidade, expansdo, capacidade de
incorporacéo de ar e estabilidade;

— Estudar a cinética de secagem da entrecasca do jua, em camada de espuma,
baseado em um planejamento experimental fatorial completo 22 + 3 pontos
centrais, totalizando 11 experimentos, avaliando a influéncia das variaveis de
entrada (concentracdo de jua; temperatura de secagem e tempo de agitacdo)
sobre as respostas (tempo de secagem e umidade final em base seca);

— Realizar o ajuste das curvas de secagem obtidas a partir de modelos
matematicos;

— Realizar as caracterizages fisicas e fisico-quimicas dos pos obtidos;

— Realizar a determinacéo e quantificacdo das saponinas.



15

2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 JUAZEIRO

O Ziziphus joazeiro Mart. € uma planta popularmente conhecida como jua,
juazeiro, joazeiro, entre outros nomes, sendo o representante mais notavel do bioma da
Caatinga (LORENZI e MATOS, 2008). Pertence a familia Rhamnaceae, que possui 900
espécies em todo o planeta, onde apenas 23 espécies ocorrem na América do Sul. O
género Ziziphus compreende cerca de 30 espécies (HEALD, 2004), sendo nove
encontrados no Brasil (FORZZA e JANEIRO, 2010).

E uma espécie de médio porte, endémica, pereniflia, heliofita, autotrofica, e
apresenta raizes pivotantes, que permite a obtencdo de agua do subsolo, o que faz com
que essa arvore permaneca verde até em periodos de longas secas (DANTAS et al.,
2014). E uma arvore alta, podendo atingir 16 metros de altura, possui a copa bastante
densa, com muitos galhos, que apresentam a formacao de espinhos. Seu caule apresenta
cor cinza-escuro, tendo um tronco de didmetro variando entre 30 a 50 cm. Suas folhas
exibem formato ovalado e alongado, com tom verde-claro, medindo entre 3 a 10 cm de
comprimento por 2 a 6 cm de largura. Seus frutos apresentam uma polpa branca e sabor
adocicado, possui forma redonda, e quando maduros a cor amarela (ROCHA, 2012).
Sua madeira € resistente, de boa durabilidade e qualidade, bastante utilizada na atividade
de extrativismo, sendo utilizada para diversos fins, além disso suas cinzas serem
utilizadas como complemento na fabricacdo de sabao caseiro e industrial (DANTAS et
al., 2014).

E uma arvore de grande importancia econdmica e ecoldgica para a populagio
nordestina, € possui uma carga histérica consideravel, e também é bastante explorado
pela medicina popular, sendo usado como expectorante, no tratamento de bronquites e
ulceras gastricas, fabricacdo de cosméticos, creme dental (LORENZI, 2009), uma vez
que as saponinas encontradas na casca do juazeiro sdo responsaveis pela espuma e pela
sua alta capacidade de limpeza (AGRA, 1996).

A populacédo dos lugares onde é encontrado o juazeiro utilizam o extrato das
folhas, casca, entrecasca e raizes para o tratamento de febres, infecgcdes bacterianas,
dores, gengivite, problemas respiratérios, hepaticos, cardiacos, entre outras
enfermidades.
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Tradicionalmente na medicina popular nordestina, o extrato da folha feito com
agua é usado, por via oral, para alivio de problemas gastricos e expectorantes; a
entrecasca, rica em saponina, € usada para limpeza dos cabelos e dos dentes, sendo
também utilizado como tdnico capilar para o controle de caspas. Para 0 combate a
infec¢Oes, a entrecasca é indicada como analgésico, bactericida, febrifugo, cicatrizante
topico, para gengivites, higiene bucal, ténico hepatico e cardiaco, adstringente,
diurético, tdnico capilar para seborreia e alopécia, e infecgdes respiratorias como tosse
e bronquite (ITF, 2008). Alem disso, pesquisas vém comprovando cada vez mais a
eficcia dessa planta para o tratamento de inimeras doencas.

Estudos da atividade antibidtica da entrecasca do juazeiro foram realizados,
avaliando sua a¢ao contra moniliase e dermatoses, sendo observada atividade importante
frente vérias bactérias, com resultados semelhantes a antibiéticos, além de propriedades
nas quais apoiam o uso popular, confirmando o valor da etnofarmacologia e sua
biodiversidade (CRUZ et al., 2007), o que evidencia o aumento da procura por
substancias alternativas e mais baratas.

Nos estudos realizados por Luna et al., (2005) com extratos etanolicos das
cascas do Z. joazeiro, 0s autores observaram pequena acéo larvicida contra 0 mosquito
Aedes aegypti e alta toxicidade frente a Artemia salina, indicando o uso para tratar
problemas gastricos e febres intermitentes.

De acordo com Dantas et al. (2014) os principais constituintes quimicos do
juazeiro sdo: &cido betulinico, acido oleamolico, amido, anidrido fosférico, cafeina,
celulose, hidratos de carbono, o0xido de célcio, proteina, sais minerais, saponina e
vitamina C, sendo essa Ultima em maior concentracdo em seus frutos

Ainda de acordo com Dantas et al. (2014) o juazeiro € uma 6tima fonte de acido
betulinico, assim como dos trés ésteres derivados somente encontrados nele até agora.
Esse acido é reconhecido por sua atividade antibiética moderada e atividade
anticancerosa, e a presenca dos seus trés ésteres no juazeiro revelou propriedades
bactericidas potentes. InUmeras pesquisas vém sendo desenvolvidas acerca dessa
substancia, envolvendo o tratamento e preven¢do do melanoma humano. Outro acido
encontrado no juazeiro € o acido oleandlico, um triterpeno pentaciclico que ocorre
amplamente em muitas plantas como acido livre, ou na forma de aglicona de muitas

saponinas.
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2.2 SAPONINAS

Saponinas sdo um grupo grande e estruturalmente diversificado de produtos
naturais bioativos (FARIA, 2015) encontrados em cerca de 500 espécies de plantas e
algumas espécies de animais marinhos (WOJCIECHOWSKI et al., 2014; OSBOURN,
GOSS e FIELD, 2011). O nome deriva do latim sapo, que significa sabao, devido a suas
propriedades surfactantes e de formarem espuma quando submetidas a agitacdo em
solugéo aquosa.

As saponinas sao glicosideos de alta massa molar, sua estrutura normalmente é
composta por uma aglicona com esqueleto de triterpeno ou esteroide, que sdo conectados
através de ligagdes glicosidicas a uma ou mais cadeias de actcar que podem ser lineares
ou ramificadas. Sdo consideradas moléculas anfifilicas, pois possuem regides hidrofilicas
(acucares) e lipofilicas (aglicona) (WOJCIECHOWSKI et al., 2014; GOLEMANOV et
al., 2012; STANIMIROVA et al., 2011; WOJCIECHOWSKI et al., 2011), o que lhes
confere a capacidade de formar espuma (PODOLAK, GALANTY e SOBOLEWSKA,
2010).

As saponinas séo classificadas de acordo com o tipo de esqueleto da aglicona,
podendo ser esteroidal ou triterpénico, que possuem como precursor o 6xido de escaleno,
que € composto por trinta carbonos. Nas saponinas esteroidais, a aglicona é formada por
27 carbonos, enquanto que nas saponinas triterpénicas mantém os 30 carbonos do seu
precursor (AUGUSTIN et al., 2011).

As saponinas esteroidais (Figura 2.1) podem ser do tipo espirostano ou furostano
(SPARG, LIGHT e VAN STADEN, 2004). Ja as saponinas triterpénicas (Figura 2.2)
apresentam uma maior diversidade de esqueletos: damaranos, tirucalanos, lupanos,
hopanos, oleananos, taraxasteranos, ursanos, cicloartanos, lanostanos e cucurbitanos
(VINCKEN et al, 2007).
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Figura 2.1 — Saponinas do tipo esteroidais (furostanos e espirostanos).

furostanos espirostanos

Fonte: SARKER e NAHAR (2009).

Figura 2.2 — Estrutura dos 10 tipos de esqueletos das saponinas triterpénicas.

oleonanos Ursanos

lanostanos *  cucurbitanos

Fonte: VINCKEN et al. (2007).

Outra forma de classificar as saponinas é de acordo com o numero de glicosacdes
presentes na estrutura. Assim, podem ser classificadas como sendo mono, di ou
tridesmosidicas.

Apresentam uma diversidade estrutural muito grande, e por isso pode-se atribuir
algumas propriedades as saponinas. Uma das caracteristicas mais marcantes é sua
capacidade de formar espumas, devido a estrutura anfifilica das saponinas que lhes
confere poder surfactantes (LYRIO, 2016).
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Outra caracteristica é a capacidade de interacdo com esteroides, e como
consequéncia dessa interacdo tém-se as atividades hemoliticas, antifungicas,
antiprotozoario, hipocolesterolémica e até mesmo farmacologicas (ZHANG et al., 2008;
GINER et al., 2000).

Todas essas propriedades estdo relacionadas a estrutura de cada saponina, do
tipo da aglicona, quantidade de glicosilacdes e 0 nimero de acucares ligados a aglicona
(AUGUSTIN et al., 2011).

As saponinas podem ser encontradas nas raizes, caules, folhas, flores ou nos
frutos de vegetais e plantas; o juazeiro (Ziziphus joazeiro) é um exemplo de planta que
contém saponinas. No Quadro 2.1 séo apresentados alguns exemplos de espécies vegetais
de interesse comercial nas quais sao encontradas saponinas.

O teor de saponinas nas plantas varia com a parte vegetal estudada, com fatores
ambientais e agrondmicos, como a disponibilidade de nutrientes e dgua, e a necessidade

de protecdo contra herbivoros e patégenos (AUGUSTIN et al., 2011).

Quadro 2.1 — Distribuicdo de saponinas em algumas espécies vegetais de interesse

comercial.
Espécie Familia Tipo
Sisal (Agave sisalana) Agavaceae Esteroidal
Alho (Allium sativum) Alliaceae Esteroidal
Amaranto (Amaranthus cruentus) Amaranthaceae Triterpénica
Pfafia (Pfaffia paniculata) Amaranthaceae Triterpénica

Mate (llex paraguariensis)
Centella (Centella asiatica)
Ginseng (Panax ginseng)
Aspargo (Asparagus officinalis)
Erva-botdo (Eclipta alba)
Confrei (Symphytum officinale)
Saponaria (Saponaria officinalis)
Beterraba (Beta vulgaris)
Espinafre (Spinacia oleracea)
Quinoa (Chenopodium quinoa)

Cana-do-brejo (Costus spicatus)

Aquifoliaceae
Apiaceae
Araliaceae
Asparagaceae
Asteraceae
Boraginaceae
Caryophyllaceae
Chenopodiaceae
Chenopodiaceae
Chenopodiaceae

Costaceae

Triterpénica
Triterpénica
Triterpénica
Esteroidal
Triterpénica
Triterpénica
Triterpénica
Triterpénica
Triterpénica
Triterpénica

Esteroidal



Bucha (Luffa cylindrica)

Cara (Dioscorea alata)

Alcaguz (Glycyrrhiza glabra)
Alcacus do Brasil (Periandra dulcis)
Gréo-de-bico (Cicer arietinum)

Soja (Glycine max)

Lirio branco (Lilium candidum)
Maracuja (Passiflora edulis)

Aveia (Avena sativa)

Quilalia (Quillaja saponaria)

Jua (Ziziphus joazeiro)
Espada-de-sdo-jorge (Sansevieria trifasciata)
Castanha-da-india (Aesculus hippocastanum)
Cip6-timbo (Serjania lethalis)
Salsaparrilha (Smilax officinalis)
Berinjela (Solanum melongena)
Pimenta (Capsicum frutescens)

Cha (Camellia sinensis)

Batata doce (Ipomoea batatas)

Cucurbitaceae

Dioscoraceae
Fabaceae
Fabaceae
Fabaceae
Fabaceae

Liliaceae

Passifloraceae

Poaceae
Quillajaceae
Rhamnaceae

Ruscaceae
Sapindaceae
Sapindaceae
Smilacaceae

Solanaceae

Solanaceae

Theaceae

Convolculaceae

Triterpénica
Esteroidal
Triterpénica
Triterpénica
Triterpénica
Triterpénica
Esteroidal
Triterpénica
Triterpénica
Triterpénica
Triterpénica
Esteroidal
Triterpénica
Triterpénica
Triterpénica
Esteroidal
Esteroidal
Triterpénica

Triterpénica
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Fonte: Adaptado de Ribeiro (2012)

2.2.1 Saponinas presentes no Jua

Segundo Schuhly et al. (2000) e Higuchi et al. (1984) as saponinas presentes no

juazeiro (Ziziphus joazeiro) possuem agliconas triterpénicas, que por sua vez séo do tipo

damarano, com um quinto anel formado contendo um oxigénio como heteroatomo. Na

Figura 2.3 s&o mostradas as saponinas encontradas em maior quantidade no juazeiro, que

sdo chamadas de jujubosideos, cuja aglicona sdo chamadas jujubogeninas, representadas

pelas estruturas 1, 2 e 3. S0 monodesmosidicas, com uma glicosilagcdo no carbono 3. Os

compostos 4 e 5 sdo chamados juazeirosideos A e B, e 0 composto 6 é denominado
lotosideo. (SCHUHLY et al., 2000; HIGUCHI et al., 1984).
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Figura 2.3 — Estrutura das saponinas encontradas no juazeiro.

1 H.RI.“?‘I-H
2 R=R'=H, i'=50;
3 R=H., B'= k=507

Fonte: Higuchi et al. (1984); Schuhly et al. (2000).

Considerando-se as fontes de saponinas encontrados na natureza, o juazeiro
apresenta-se como uma boa alternativa, considerando o teor, chegando a ser 2 a 10% m/m
nas cascas do caule, e o poder de emulsificacdo de suas saponinas (LYRIO, 2016).

Segundo estudos de Ribeiro (2012) as saponinas do juazeiro foram capazes de
reduzir a tensdo superficial em aproximadamente 35 mN/m, além de apresentarem um
indice de emulsificacdo em torno de 50%, o que mostra um dos melhores desempenhos

quando comparados com saponinas de diversas outras fontes vegetais.
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Além do poder surfactante, as saponinas do juazeiro apresentam atividade contra
a levedura Candida albicans a uma concentracdo de 156 pg/mL e contra o fungo
Aspergillus niger a 312,5 pg/mL, mas ndo apresentam atividade antibacteriana (LYRIO,
2016).

De acordo com Cruz et al. (2007), foi observado atividade antifingica do extrato
aquoso do juazeiro em concentragdes entre 6,25 a 400 pug/mL. Alviano et al. (2008)
observaram atividade antibacteriana para concentracfes entre 1,0 e 16,0 mg/mL, porém
foi observado que nesses casos, por se tratar de extratos aquosos, outros componentes
presentes no juazeiro poderiam estar contribuindo para tais atividades como 0s compostos
fenolicos, alcaloides e triterpenos (CUSHNIE e LAMB, 2005).

2.3 SECAGEM

A secagem pode ser definida como o processo de remogdo de substancias
volateis (umidade) através do uso de energia térmica, para se obter um produto sélido
(KEEY, 1975). A principal finalidade da secagem é a diminuicdo do teor de &gua
presente no material, com o intuito de inibir o crescimento microbiano responsavel pela
deterioracdo dos alimentos (TRAVAGLINI et al., 1993).

Segundo Keey (1992) e Strumillo e Kudra (1986), a secagem é nada mais que
a transferéncia da umidade na forma de vapor para uma fase gasosa néo saturada. 1sso
ocorre quando a pressdo de vapor do liquido presente no alimento for maior que a
pressdo do vapor do mesmo liquido na fase gasosa.

Podem ser observados dois processos simultdneos nessa operacao unitaria:
transferéncia de calor, através da vaporizacao do liquido, sendo essa dependente das
condicBes externas de temperatura, umidade do ar, velocidade e diregdo do ar, &rea de
exposicao do sélido e pressdo; e a transferéncia de massa do liquido ou vapor presente
no interior do material e posterior evaporagdo devido ao primeiro processo, sendo que
0 movimento interno da umidade no material sélido depende da natureza fisica do
solido, temperatura e contetido de umidade, para a atmosfera na forma de vapor (KEEY,
1992; STRUMILLO e KUDRA, 1986; FOUST et al., 1982).

O trajeto da agua do interior do material até a superficie é regido pelos
mecanismos de transferéncia de massa, que indica se a transferéncia de massa ocorrera
facilmente ou se ocorrera com alguma resisténcia. Os mecanismos (Figura 2.4) mais

importantes que ocorrem no processo de secagem sdo: difusdo liquida, devido ao
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gradiente de concentracdo; difusdo do vapor, que ocorre devido ao gradiente de pressao

de vapor causado pelo gradiente de temperatura; escoamento de liquido e de vapor, que

ocorre em decorréncia da diferenca de presséo externa, de concentracédo, capilaridade e
alta temperatura (PARK et al., 2007).

de Calor

de massa

TSI NI
2548488 % Ser seco 9% §~§§§
e

Fonte: Park et al (2007)

A secagem pode ser classificada em secagem natural e secagem artificial. A
secagem natural ocorre com 0 material exposto ao sol, sem nenhuma fonte artificial que
gere calor, 0 que faz com que esse processo seja mais econdmico, uma vez que nao
necessita de energia para o funcionamento de equipamentos, porém o processo se torna
lento e exige grandes areas para exposicdo do material a ser seco, dependendo também
das condicdes climaticas do local. Na secagem artificial ha a necessidade da utilizacdo
de equipamentos conversores de energia elétrica em térmica, o que permite o controle
da temperatura, umidade e da corrente de ar, tornando o processo mais rapido e
confiavel, porém ha consumo de energia, 0 que consequentemente gera custo,
manutencdo de equipamentos e suas instalacdes (SILVA, 2008; RODRIGUES, 2006).

E uma técnica muito utilizada na conservagdo de alimentos, uma vez que a
remocdo da umidade reduz significativamente a proliferacdo de microrganismos,
aumentando a vida til e a qualidade do produto. Além disso, a diminuigdo no peso e no
volume do material seco, facilita processos de embalagem, transporte e armazenamento.
Outras vantagens do processo de secagem sao conservacado, protecdo contra degradacao
enzimatica e oxidativa, economia de energia por ndo necessitar de refrigeracdo (PARK,
YADO e BROD, 2001; MORAES, 2006).

A agua presente nos alimentos garante a presenca de nutrientes, porém também
pode ser a causa de contaminacdo e consequentemente decomposicdo. A analise da

atividade de agua (aw) em materiais secos € uma das analises mais importantes para a
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industria de alimentos uma vez que, seus valores informam se o alimento é susceptivel
ao crescimento e desenvolvimento de algum microrganismo devido a disponibilidade
de agua livre no produto (SANDULACHI, 2012). Valores de aw maiores que 0,9
indicam grande chance de proliferagéo de microrganismos, pois ocorre a dissolugéo dos
nutrientes, que serve de substrato para o desenvolvimento dos mesmos, o que faz com
que o material seja facilmente contaminado. Alimentos com valores de atividade de dgua
préxima a 0,6 indicam pequeno ou nenhum crescimento de microrganismos. Com
valores menores que 0,3 as moléculas estdo fortemente ligadas, ndo servindo como
substrato para o desenvolvimento de microrganismos, além de que a velocidade das

reacdes quimicas e enzimaticas sejam proximas a zero (CELESTINO, 2010).

2.3.1 Secagem em camada de espuma

A secagem em camada de espuma (foam-mat drying) € uma técnica de secagem
desenvolvida por Morgan et al. (1959) que ocorre pela transformacgdo de um alimento
liquido, em uma espuma estavel através da incorporacdo de ar e adicdo de agentes
espumantes e/ou estabilizantes. A espuma obtida sofre um processo de desidratacéo,
obtendo como produto final um pé fino (SILVA et al., 2008).

Essa técnica apresenta como vantagens as baixas temperaturas na qual 0s
produtos podem ser secos, e 0 curto tempo de secagem, pois a disposi¢cdo em camada de
espuma permite uma maior area de exposicdo ao ar quente, aumentando assim a
velocidade com que a 4gua é removida (FELLOW, 2006).

Como desvantagem tem-se o custo do investimento, pois para se obter altas taxas
de producéo, é necessaria uma grande area de superficie de secagem (FRANCIS, 2000).
A adicdo de agentes espumantes pode se tornar uma desvantagem uma vez que alguns
podem promover mudancas no sabor, aroma e cor do produto, pelo fato de que alguns
alimentos com baixo teor de proteina ndo produzem espuma por si sd. Por isso estudos
devem ser feitos, a fim de identificar o melhor agente e a melhor concentracéo, tendo sua
eficacia medida através da capacidade de formacéo de espuma.

Para que o processo de secagem seja eficiente, as espumas devem se manter
mecanica e termodinamicamente estaveis, pois se ocorrer o colapso da mesma, uma
desestruturacdo celular e uma ineficiente retirada da agua da superficie podem ocorrer,
e consequentemente podem resultar em um comprometimento do produto final
(KRASAEKOOPT e BHATIA, 2012; BAG, SRIVASTAV e MISHRA, 2011).
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Espumas que suportam pelo menos 60 minutos sem sofrer colapso a
temperatura ambiente sdo consideradas mecanicamente ou termodinamicamente
estaveis (BAG, SRIVASTAV e MISHRA, 2011).

Na Figura 2.5 é mostrado um esquema de como a secagem em camada de
espuma (foam-mat drying) ocorre. Primeiramente, tem-se a modificacdo da consisténcia
liquida do suco ou polpa em uma espuma estavel pela adicdo do agente espumante
(quando necessario). Essa espuma é exposta a uma corrente de ar quente, que promove
a secagem pela retirada de umidade, resultante do movimento da &gua pelas forcas

capilares, através da pelicula liquida que separam as bolhas das espumas.

Figura 2.5 - Esquema da secagem em camada de espuma.

Q ()QO O AR QUENTE UMIDADE

Fonte: Adaptado de DANTAS (2010).

2.3.2 Cinética e modelos matematicos do processo de secagem

A cinética de secagem de um produto é a rapidez com que o material perde
umidade, e é controlada pelas caracteristicas do préprio material, assim como pela
influéncia da temperatura, velocidade e umidade relativa do ar (CELESTINO, 2010;
KEEY, 1992; STRUMILLO e KUDRA, 1986).

Segundo Keey (1992) dois métodos podem ser utilizados para a obtencdo das
curvas de secagem. Monitoramento da perda de umidade do material através de pesagem
direta da amostra, e monitoramento da umidade do gas de secagem na entrada e na saida
do secador.

O comportamento caracteristico das curvas cinética de secagem e a taxa de
secagem sdo mostrados nas Figuras 2.6 e 2.7, respectivamente, onde é possivel observar

0s periodos de secagem.
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Figura 2.6 — Curva caracteristica da cinética de secagem.
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Fonte: STRUMILLO e KUDRA (1986)
Figura 2.7 — Curva da taxa de secagem.
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No primeiro periodo a temperatura do material em contato com o ar de
aquecimento tende a ajustar-se, atingindo o estado estacionario, porém, antes que esse
estado seja atingido, ha um periodo de transicdo, representada pela curva AB, que pode
ocorrer em uma taxa crescente ou decrescente. O solido é aquecido e passa da temperatura
inicial (To) para a temperatura de bulbo imido (Tbu). Se o sélido for aquecido antes do
processo, possivelmente, ndo havera o periodo AB e a taxa de secagem inicia diretamente
no ponto B (PARK et al., 2007; STRUMILLO e KUDRA, 1986).
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No ponto B a temperatura do sélido se estabiliza e inicia o periodo de taxa
constante (BC), onde a superficie do solido esta saturada de dgua e a secagem ocorre
como se fosse a evaporacdo de uma massa de liquido, a agua do interior do s6lido substitui
a agua retirada da superficie, mantendo a taxa constante. Esse periodo acaba quando o
solido atinge a umidade critica, onde o teor de umidade é insuficiente para manter a
superficie umida. O mecanismo de migracéo da massa de 4gua varia de acordo com o tipo
de material (PARK et al., 2007; STRUMILLO e KUDRA, 1986).

Ao atingir a umidade critica se inicia a etapa onde a velocidade de migracédo de
agua do interior do produto até sua superficie € menor do que a velocidade de agua
retirada da superficie do produto através do ar de secagem. A velocidade de remogéo de
umidade nessa etapa é inferior aos demais periodos (PARK et al., 2007; STRUMILLO e
KUDRA, 1986).

Tendo em vista a otimizacdo e determinacdo da viabilidade da aplicagdo
comercial do processo, a simulacdo e a obtencdo de informacoes tedricas a respeito do
comportamento do produto durante a remocéo de agua, sdo de fundamental importancia
no estudo de sistemas de secagem. Por isso utiliza-se modelos matematicos que
representam a perda de &gua, durante a secagem (MENEGHETT et al., 2012).

Diversos modelos matematicos tém sido utilizados para descrever o0 processo
de secagem, porém os tradicionalmente utilizados para representar a cinética de
secagem sdo dois: os modelos puramente convectivos e 0os modelos difusivos. A
formulacdo desses modelos, desenvolvida a partir da anélise do comportamento da
secagem de uma Unica particula, considera todos os parametros de transporte constantes,
0 que possibilita uma descricdo similar da taxa de secagem (MAYTA, MASSARANI e
PINTO, 1996).

Os modelos tedricos que descrevem a taxa decrescente de secagem de um
solido consideram, geralmente, como mecanismo principal, a difusdo baseada na
segunda Lei de Fick, que expressa que o fluxo de massa por unidade de area é
proporcional ao gradiente de concentracdo de agua e a um coeficiente de difusdo de
agua no sélido (GASPARIN, 2012).

Os modelos matematicos mais utilizados para descrever a secagem de alimentos
sdo modelos de secagem em camada delgada, devido a sua capacidade de descrever de
forma unificada, independentemente dos mecanismos de controle (FRANCO, 2015), tais

modelos sdo mostrados na Tabela 2.1.
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Tabela 2.1 — Modelos matematicos utilizados para descrever o processo de secagem.

Nome do Modelo Modelo
Newton RU = exp (—kt)
Page RU = exp(—kt™)
Page Modificado* RU = aexp(—kt™)
Henderson e Pabis RU = aexp(—kt)
Midilli, Kucuk e Yapar RU = aexp(—kt™) + bt
Logaritmico RU = aexp(—kt) +c

T — tempo de secagem (min); k — coeficiente de secagem; a, n e b — pardmetros dos modelos; RU — Razdo de Umidade = X/Xo
*modificado por MANGUEIRA (2018)

Fonte: Adaptado de Franco (2015)

3 METODOLOGIA

A matéria-prima utilizada foram galhos de juazeiros coletados de um cultivo de
arvores, da planta anteriormente citada, localizados no municipio de Lucena (Latitude:
06° 54' 08" S; Longitude: 34° 52' 08" W), situado no estado da Paraiba. Todos 0s
experimentos e analises foram realizados na Universidade Federal da Paraiba (UFPB), na
cidade de Jodo Pessoa, em laboratérios do Departamento de Engenharia Quimica, do
Departamento de Quimica, no Laboratério Multiusuario de Caracterizacdo e Analise
(LMCA-IPEFARM) e no Laboratério de Ambientes Recifais e Biotecnologia com
Microalgas (LARBIM)

Na Figura 3.1 pode ser observado o fluxograma para melhor compreensao sobre

o desenvolvimento do estudo e analises.
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Figura 3.1 — Fluxograma de todo processo desenvolvido e as analises realizadas.

( )
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'

Obtencdo daespuma |—
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Caracterizacdo fisica

Disposicdo da espuma nos
recipientes adequados para a
secagem

'

Secagem em camada Cinética e ajustes
de espuma ”
matematicos
Obtencio do g Analises fisicas e
tencao do po > quimicas do produto

Fonte: Autor

3.1 EXTRACAO E PREPARACAO DA MATERIA PRIMA

Os galhos dos juazeiros foram extraidos das arvores, ainda verdes. Em seguida,
encaminhados para o Laboratério de Termodindmica do Departamento de Engenharia
Quimica do Centro de Tecnologia (DEQ/CT/UFPB), onde o preparo da matéria prima foi
realizado.

A primeira etapa da preparacdo da matéria-prima (Figura 3.2) consistiu na
limpeza dos ganhos, com o intuito de remover interferentes. Em seguida, a segunda etapa,
foi a raspagem dos ganhos, a fim de remover a casca dos mesmos (parte marrom), com o
auxilio de facas, expondo assim a entrecasca. Na terceira etapa da preparacao, foi feita a

extracdo da entrecasca dos galhos, obtendo assim raspas da entrecasca.
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Apbs a retirada de toda a entrecasca dos galhos, as mesmas foram armazenadas
em um freezer (congeladas) até que fossem utilizadas a fim de aumentar a vida util das
raspas, pois de acordo com dados estudos anteriores (VASCONCELOS, 2017;
MOREIRA, 2018) quando submetidas e armazenadas sob refrigeracdo moderada, ha uma

rapida degradacdo do material.

Figura 3.2 - Preparacdo da matéria prima: (a) limpeza, (b) remoc¢do da casca e (c)
raspagem.

(a) (b) (©

Fonte: Autor

3.2 PRODUCAO E ANALISES DO SUCO

Ap0s a extragdo das raspas da entrecasca dos galhos do juazeiro, trés quantidades
diferentes de entrecascas (15, 30 e 45 gramas) foram batidas em 150 mL de agua, de
acordo com estudos preliminares realizados por Vasconcelos (2017) e Moreira (2018).

As raspas foram batidas com dgua em um liquidificador de alta rotacdo industrial
da marca Metvisa, com capacidade de 2 L e velocidade constante de 1800 rpm, por 1
minutos. Apos esse tempo 0 suco obtido ja apresentava uma formacdo de espuma,
dependendo da quantidade de raspa utilizada.

Para a realizacdo de algumas andlises, foi necessario fazer a separacdo do suco
e da espuma formada. Foram utilizados funis de pléastico e filtros de nylon, a fim de obter
apenas o suco (Figura 3.3) e posterior realizacdo das analises do suco: solidos solUveis

totais, pH e densidade.
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Figura 3.3 — Suco das raspas batidas ap6s 1 minuto.

Fonte: Autor

3.2.1 Determinacdo de sélidos soluveis totais (°Brix)

A refratometria em escala Brix € um método fisico para medir a quantidade de
solidos sollveis presentes na amostra analisada. Indicam em porcentagem de Brix, as
concentragBes percentuais de todos os sélidos dissolvidos na solucdo, sendo eles,
acucares, sais, proteinas e acidos. A leitura do valor é a soma de todos esses elementos
(CAVALCANTI et al., 2006).

A anélise pode ser realizada por refratometria na escala Brix, e foi feita para
determinacdo da porcentagem de °Brix dos sucos produzidos com trés proporcoes
diferentes da raspa. As leituras foram realizadas em refratbmetro de bancada da marca
Nova Instruments, com leitura digital, a temperatura ambiente.

Aproximadamente 5 mL do suco foi utilizado para a realizacdo da medida, onde
uma gota foi depositada sob o refratdmetro para a leitura. Como foi necessario filtrar o
suco, a fim de separar a espuma formada no liquidificador, ndo foi necessario aplicar
nenhum outro método de separacdo antes de realizar o procedimento. As leituras foram

realizadas em triplicata.

3.2.2 Potencial hidrogeniénico (pH)

O pH foi determinado através da medi¢do direta do suco utilizando um pHmetro
da marca DEL LAB, com eletrodo de vidro para solugdes aquosas, devidamente calibrado

com solugbes tampédo de pH 7,00 e 4,00. As leituras foram realizadas em triplicata.
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Aproximadamente 5 mL de suco foram utilizados para a medicdo do pH em temperatura

ambiente.

3.2.3 Densidade do suco

Para a determinacdo da densidade do suco, os mesmos foram colocados em
provetas de 25 mL até o preenchimento total de seu volume. Em seguida, o sistema foi
pesado em balanca semi analitica, da marca Shimadzu modelo BL3200H, conforme a
Figura 3.4.

Figura 3.4 — Método para determinacgdo da densidade do suco.

Fonte: Autor

A densidade foi calculada pela massa e o volume ocupado pelo suco pela

Equacéo 1.

Psuco = % (D
Onde:
m = massa (Q);

V = volume (mL)
3.3 OBTENCAO DA ESPUMA

Apbs a obtencdo do suco, 0 mesmo foi submetido a agitagdo mecanica vigorosa,

em uma batedeira planetaria da marca Arno, na agitacdo maxima. Como definido no
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planejamento experimental fatorial, as espumas produzidas foram obtidas com as
seguintes variacgdes: 15 g/150 mL (10% de juazeiro - 0,1 g/mL), 30 g/150 mL (20% de
juazeiro - 0,2 g/mL) e 45 g/150 mL (30% de juazeiro - 0,3 g/mL), e variando-se o tempo
de agitagdo em 3, 4 e 5 minutos.

Todos os valores preliminares foram definidos por VASCONCELOS (2017),
porém as quantidades de raspas para a producao da espuma foram reduzidas, a fim de ter
uma economia da matéria prima, mantendo-se as mesmas concentracdes estabelecidas

pelo autor citado.
3.4 CARACTERIZACAO FISICA DA ESPUMA

3.4.1 Estabilidade da espuma

A estabilidade da espuma foi avaliada através do método em que
aproximadamente 10 gramas da espuma foram depositados em um filtro de nylon apoiado
em um funil e em uma proveta de 25 mL, mantidas nas temperaturas de secagem dos
experimentos, 50° C, 60 °C e 70° C conforme demonstrado na Figura 3.5. As analises
foram realizadas em triplicata, mantendo o sistema em uma estufa de circulacéo de ar por
90 minutos, sendo o volume drenado medido de 10 em 10 minutos, uma vez que a
estabilidade da espuma é inversamente proporcional ao volume de liquido drenado na
proveta (PEREIRA, 2015).

Figura 3.5 — Sistema u_tilizado para a avaliacdo da estabilidade

da espuma.

7

Fonte: Autor
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3.4.2 Densidade da espuma

Para a determinacdo da densidade da espuma, foi utilizado o mesmo método para
a densidade do suco. As espumas foram colocadas em uma proveta de 100 mL até o
preenchimento total do volume, e colocadas em uma balanca semi-analitica da marca
Shimadzu modelo BL3200H, conforme a Figura 3.6 sendo o calculo da densidade feito

através da Equacgéo 1.

Figura 3.6 — Método utilizado para determinar a densidade da espuma.

Fonte: Autor
3.4.3 Porcentagem de expansédo da espuma

Pelo calculo das densidades do suco e da espuma foi possivel determinar o

percentual de expansdo da espuma, atraves da Equacéo 2:

1 1

Yexpansio = LEEUmE Psuco 1000 (2)

Psuco

Onde,
psuco = densidade do suco (g/mL);

pespuma = densidade da espuma (g/mL);
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3.4.4 Incorporacao de ar (over run)

A determinagéo do over run foi feita avaliando o volume do suco do juazeiro em
um béquer antes e depois da batedura, como mostrado na Figura 3.7. Uma vez que o
volume de ar introduzido na solucéo é diretamente relacionado com a capacidade de
incorporacdo de ar, e essa capacidade determinada pelo volume de espuma formado.

Para a analise, 100 mL do suco preparado para cada concentracdo, foi submetido
a forte agitagdo nos tempos pré-determinados no planejamento fatorial, e a expansédo

observada. O célculo da incorporacéo de ar foi feito pela Equagéo 3.

Figura 3.7 — Volume do suco do juazeiro (a) antes da agitacao e (b) ap0s agitacao.

(@) (b)

Fonte: Autor

(%)over run = % x 100% (3)

1

Onde:
Vi= Volume inicial do liquido;

V¢ = Volume da espuma formada ap0s agitacéo;

3.4.5 Umidade

Foi utilizado o método gravimétrico para determinar o teor de umidade, onde 1

grama da espuma foi levado a estufa a 105°C por 24 horas. Apds o tempo determinado,
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o teor de umidade foi calculado pela diferenca de massa no inicio e fim da analise (1AL,
2008).

3.5 SECAGEM EM CAMADA DE ESPUMA (FOAM-MAT DRYING)

3.5.1 Planejamento experimental fatorial completo

A cinética de secagem em camada de espuma da entrecasca do juazeiro foi
realizada de acordo com um planejamento fatorial completo 2% + 3 pontos centrais,
totalizando 11 experimentos. Foram observadas as influéncias das variaveis de entrada
(varidveis independentes): tempo de agitagdo (tag); concentracdo de juazeiro (Cju) €
temperatura de secagem (T) nas variaveis de saida (varidveis dependentes: tempo de
secagem e umidade final do produto).

Nas Tabelas 3.1 e 3.2 sdo apresentadas as variaveis de entrada e seus respectivos
niveis e a matriz do planejamento experimental, respectivamente. As variaveis de entrada,
assim como seus niveis foram determinados por testes preliminares realizados por
Vasconcelos (2017) e Moreira (2018). A fim de considerar a aleatoriedade do
planejamento, os experimentos ndo foram feitos na mesma ordem apresentada na Tabela
3.2.

Tabela 3.1 — Valores das variaveis independentes.

o Niveis
Variaveis
-1 0 +1
Tempo de agitacdo (min) 3 4 5
Concentracdo de Juazeiro (g/mL) 0,1 0,2 0,3
Temperatura de secagem (°C) 50 60 70

Fonte: Autor
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Tabela 3.2 — Matriz do planejamento fatorial completo 22 + 3 pontos centrais.
Variaveis independentes

Experimentos

tag (Min) Cjua (g/mL) T (°C)
1 3(-1) 0,1 (-1) 50 (-1)
2 5 (1) 0,1 (-1) 50 (-1)
3 3(-1) 0,3 (1) 50 (-1)
4 5 (1) 0,3 (1) 50 (-1)
5 3(-1) 0,1 (-1) 70 (1)
6 5 (1) 0,1 (-1) 70 (1)
7 3(-1) 0,3 (1) 70 (1)
8 5(1) 0,3 (1) 70 (1)
9 4 (0) 0,4 (0) 60 (0)
10 4 (0) 0,4 (0) 60 (0)
11 4 (0) 0,4 (0) 60(0)

tag — tempo de agitagdo; ¢ — concentracéo de juazeiro; T — temperatura de secagem
Fonte: Autor

3.5.2 Ensaios de secagem em camada de espuma

A espuma obtida de acordo com o planejamento experimental fatorial completo
(Tabela 3.2), foi depositada em bandejas de zinco galvanizado, com 1 mm de espessura,
sem bordas laterais e com o fundo removivel, previamente pesada com o auxilio de uma
balanca semi analitica, sendo mantida constante a espessura da espuma de 5 mm em todos
0s experimentos realizados, e colocadas em uma estufa de circulagédo de ar (marca Solab
modelo SL102).

A bandeja contendo a espuma (Figura 3.8) foi pesada em intervalos de tempos:
nos primeiros 30 minutos, a bandeja foi pesada de 5 em 5 minutos, em seguida de 10 em
10 minutos, e a medida que a variacdo do valor obtido apds a pesagem diminuia, 0
intervalo entre uma pesagem e outra aumentava, até nao haver mais variacdo na massa do

sistema, que € o indicativo que se atingiu o equilibrio.
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Figura 3.8 — Bandeja utilizada na secagem do juazeiro: a) espuma disposta na bandeja e
b) espessura da camada de espuma.

(@) (b)

Fonte: Autor

Ao final do processo, o pé obtido foi armazenado em sacos plasticos com
fechamento hermético, e colocados em potes de acrilico, com fechamento hermético e

silica no seu interior para analises posteriores.

Figura 3.9 — a) po obtido ao final da secagem armazenados em sacos plasticos e b) pote
de armazenamento.

q

v 1) B D3 (- pa-) e 9

elfigllfe e o3

(@) (b)

Fonte: Autor
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3.5.3 Cinética de secagem

Utilizando os dados obtidos durante o processo de secagem, foi possivel obter a
razdo de umidade adimensional (RU) utilizada nos modelos cinéticos, obtido através da
Equacéo 4.

RX = =t

Xbpso

4
Onde:

Xps = umidade em base seca;

Xbso = umidade em base seca inicial;

Por sua vez a umidade em base seca foi calculada pela razdo entre a agua

eliminada e a massa seca presente na amostra, conforme é mostrada na Equacé&o 5:

(mij—my)
Xps = ——L )

Onde:
m; = massa inicial da amostra (g);
ms = massa final (g);

Mss = massa de solidos secos da amostra (g);

Com os valores calculados, e os valores obtidos dos experimentos de secagem,
foi possivel plotar as curvas de cinética de secagem (Grafico RX x tempo de secagem) o

gue permitiu a observacdo do comportamento do processo.

3.5.4 Ajustes dos modelos matematicos aos dados experimentais

Para o0 ajuste das curvas de secagem foram utilizados os dados experimentais
obtidos durante os experimentos, as equa¢des dos modelos matematicos mostrados na
Tabela 2.2 do item 2.3.2 e o software Statistica® 10.0 da Statsoft.
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3.6 SECAGEM POR LIOFILIZACAO

Foi realizado a liofilizacdo do composto vegetal das raspas do juazeiro no
Laboratério de Ambientes Recifais e Biotecnologia com Microalgas — LARBIM, com o
intuito de obter o pd para realizacdo das analises fisico-quimicas e quimicas para servirem

de comparacéo com os pos obtidos pela secagem em camada de espuma.

3.7 ANALISE ESTATISTICA

O programa Statistica® 10.0 foi utilizado para o célculo dos principais efeitos e
as interacOes das variaveis independentes (concentracdo de juazeiro, tempo de agitacdo e
temperatura de secagem) sobre as variaveis dependentes (umidade final do produto e
tempo de secagem), assim como a influéncia das varidveis independentes sobre as

caracteristicas fisicas da espuma e do pé obtido.

3.8 ANALISES FISICAS E QUIMICA DOS PO OBTIDO

3.8.1 Rendimento tedrico

O rendimento tedrico do pé foi determinado atraves da Equacao 6, que mostra a
relacdo entre a massa de espuma utilizada no inicio do processo e massa de po obtida ao

final da secagem.

728 100% (6)

esp

rendimento(%) =

Onde:
Mpe = Massa de po obtido ao final da secagem (g);

Mesp = Massa da espuma utilizada no inicio da secagem (g);

3.8.2 Atividade de agua

A atividade de agua foi medida através da leitura no medidor de atividade de

agua Novasina LabMaster-aw. As medidas foram feitas em triplicata, pela pesagem de
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0,5 g da amostra em céapsulas adequadas ao equipamento, mantendo-se a temperatura da

leitura do equipamento a 30°C.

3.8.3 Solubilidade em agua

O método utilizado para determinar a solubilidade do pé em agua foi baseado
nas alteracdes que Cano-Chauca et al. (2005) realizaram no método de Eastman e Moore
(1984). Amostras de 0,5 g de p6 foram adicionados a 50 mL de agua destilada, e
submetidas a vigorosa agitacdo para promover a homogeneizagdo da solugdo em um
agitador de solugbes da marca Phoenix Luferco, modelo AP 56 com motor de 3800 rpm.

Em seguida, a solucdo foi centrifugada em uma centrifuga refrigerada da marca
Novatecnica, 4500 rpm por 5 minutos. Apos esse tempo, uma aliquota de 12,5 mL do
sobrenadante foi colocada em uma placa de Petri, previamente tarada, e levada para estufa
a 105 °C até a evaporacdo total da 4gua. Os experimentos foram feitos em triplicata. A

solubilidade foi calculada através da Equacao 7:

%Solubilidade = Tresidual=Meara)Vsotugio 160, )

Valiquota*Mamostra

Onde;:

Mresidual = Massa residual apds a evaporagdo da agua (9);
Mtara = Massa da placa de Petri vazia (9);

Vsolugao = Volume total da solugdo (mL);

Vaiiquota = VOlume da aliquota submetida & secagem (mL);
Mamostra = Massa inicial da amostra (g);

3.8.4 Sdlidos soluveis totais (°Brix)

As analises foram realizadas em triplicata, tendo seu resultado expresso em
°Brix, atraves da diluicdo de 1 g do p6 em 10 mL de &gua destilada. O conteudo foi agitado
em um agitador de solugbes da marca Phoenix Luferco, modelo AP 56 com motor de
3800 rpm para a uniformizacao das particulas suspensas, porém foi observado a formacéo
de espuma durante a agitacéo, e por isso, foi necessario filtrar o conteddo em filtro de

Nylon afim de separar a espuma do liquido.
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A medida do °Brix foi realizada a temperatura ambiente (25 °C) com leitura
direta em refratbmetro Nova Instruments, colocando trés gotas da solucdo no

equipamento e efetuando a leitura (1AL, 2008).

3.8.5 Potencial hidrogenibnico (pH)

O pH do pé foi medido através da leitura de uma solucéo feita com 1 g do p6
diluido em 10 mL de agua em um medidor de pH metro digital da marca Del Lab, com
eletrodo de vidro, devidamente calibrado com solugdes tampéo de pH 7,00 e 4,00.

A solugdo foi submetida a agitagdo em um agitador de solugGes da marca
Phoenix Luferco, modelo AP 56 com motor de 3800 rpm por 1 minuto. Foi observada a
formacéo de espuma devido a agitagéo, por isso, a solucdo foi filtrada com o auxilio de
filtros de Nylon afim de separar a espuma do liquido. Em seguida a leitura foi feita em

triplicata.

3.8.6 Obtencéo do extrato para identificacdo de saponinas

Foi produzido um extrato dos pos a fim de realizar a identificacéo e quantificacdo
das saponinas presente nos pos de juazeiro obtidos. Foram pesados 1 g de pé e diluido
em 50 mL de agua destilada, a solucéo foi agitada por 2 minutos em um agitador de
solucdo da marca Phoenix Luferco, modelo AP 56 a 3800 rpm para a homogeneizacao da
solucéo.

Em seguida a solucdo foi deixada em repouso por 30 minutos e filtrada. O liquido
filtrado foi colocado em béqueres de 50 ml e colocado em uma estufa de circulagdo de ar
(Solab modelo SL102) a 40°C até que ocorresse completa evaporagdo da agua.

O extrato resultante foi encaminhado para o Laboratério Multiusuario de
Caracterizacdo e Analise (LMCA-IPEFARM), mantido ao abrigo da luz, a temperatura
de 20°C até o momento de sua utilizag&o.
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 ANALISE DO SUCO

O suco produzido a partir das raspas da entrecasca do juazeiro batido em agua
foi analisado quanto ao potencial hidrogeni6nico e ao teor de sélidos soluveis totais (SST)
antes do processo de producdo da espuma e posterior secagem. Os resultados sdo

mostrados na Tabela 4.1.

Tabela 4.1 — Resultado das anélises de pH e SST e densidade realizadas no suco das

raspas do juazeiro.

Ciuzeiro (%) pH SST (°Brix) o (g/mL)
10 5,5240,01 1,66+0,25 1,00+0,0015
20 5,3+0,19 2,7310,25 1,00+0,004
30 5,88+0,05 2,940,69 1,00+0,0006

Fonte: Autor

Com os resultados foi observado que o suco do juaziero apresenta um pH &cido,
ficando entre 5,3 e 5,9 e seu teor de solidos soluveis varia de 1,66 a 2,9.

Na literatura é possivel encontrar valores de pH dentro da faixa encontrada nesse
estudo, como Almeida et al. (2017) que realizaram um estudo fisico-quimico na casca de
juazeiro (Ziziphus joazeiro) obtidos no municipio de Ibirajuba - PE, e encontraram um
valor médio para o pH de 5,00.

Oliveira et al. (2012) determinaram o pH de diferentes partes do juazeiro (caule
e folhas) coletados em Mossor6 - RN, encontrando valores para o pH do caule de 6,69 e
para o pH das folhas de 7,07, sendo ambas as analises realizadas a 25 °C. Os autores
relataram também que o pH de cascas de arvores em condigdes normais de temperatura e
pressdo (20 °C e 1 atm) devem ser entre 4 e 7, sendo assim 0s valores obtidos nas analises
deste presente trabalho estdo dentro do esperado.

O pH o6timo para o crescimento da maioria dos microrganismos tem sido
estabelecido na faixa de 7,0 (JAY, LOESSNER e GOLDEN, 2005) ou seja, alimentos
bésicos estdo mais suscetiveis a contaminagdo por microrganismos, logo os valores

reportados nesse trabalho estdo dentro da faixa desejavel.
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Ja para os SST, Almeida et al. (2017) encontrou um valor médio para a casca do
juazeiro de 1,00 °Brix, menor do que os valores encontrados nesse trabalho.

Por outro lado, Cavalcanti et al. (2011) determinaram os SST do fruto do
juazeiro, obtendo um valor de 53,1 °Brix, diferindo muito dos valores encontrados para a
entrecasca do juazeiro. De acordo com Chitarra e Chitarra (2005) o teor de acucar
normalmente constitui cerca de 85% do teor de solidos soluveis totais. logo, os frutos
normalmente apresentam valores de SST elevados.

A densidade encontrada foi um valor médio de 1,00 g/mL, igual a densidade da

agua, uma vez que o suco é produzido batendo-se as raspas em agua.

4.2 CARACTERIZACAO FISICA DA ESPUMA

A interferéncia das variaveis independentes: tempo de agitacdo e concentracao
de raspas de entrecasca de juazeiro foram estudadas, nas caracteristicas fisicas da espuma
obtida, uma vez que essas caracteristicas sdo de grande importancia para assegurar uma
boa eficiéncia no processo de secagem. Por sua vez, a temperatura de secagem néo foi
considerada no estudo da densidade, porcentagem de expansao, incorporacéo de ar (over
run) e umidade da espuma, uma vez que a mesma ndo tem influéncia na obtencdo da
espuma, e consequentemente nas suas caracteristicas. A temperatura foi considerada

apenas no estudo da estabilidade da espuma.

4.2.1 Estabilidade da espuma

Para o estudo da estabilidade no presente trabalho, inicialmente foram analisadas
as condigOes na temperatura de 50 °C (Figura 4.1), 70 °C (Figura 4.2) e 60°C (Figura 4.3).
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Figura 4.1 — Estabilidade da espuma para a temperatura de 50 °C nas condic¢des: Exp 1
(tag=3mineC=0,19/mL); Exp 2 (tag=5mine C=0,1 g/mL); Exp 3 (tag=3 mine C
=0,3g/mL)e Exp 4 (tag=5mine C=0,3 g/mL).
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Fonte: Autor

Figura 4.2 — Estabilidade da espuma para a temperatura de 70 °C nas condigdes: Exp 5
(tag=3mine C=0,1g/mL); Exp 6 (tag=5mine C 0,1 g/mL); EXp 7 (tag=3 mineC =
0,3 g/mL) e Exp 8 (tag=5mine C =0,3 g/mL).
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Fonte: Autor

Analisando as Figuras 4.1 e 4.2 foi observado que as condicBes com maior
concentracdo de juazeiro tiveram os menores valores de volume drenado, para 50 °C os
experimentos 3 e 4, e para 70 °C os experimentos 7 e 8. Observando a temperatura, notou-
se que para os experimentos a 70 °C os volumes drenados foram menores, sendo que para
0s experimentos 7 e 8, cuja concentracdo de juazeiro € maior, 0s valores de volume

drenado foram 0,67 mL para o experimento 7 e zero para o experimento 8, o que indica
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gue para maiores temperaturas e maior concentracao de juazeiro a espuma torna-se mais
estavel, pois em temperaturas maiores a dgua presente evapora mais rapidamente o que
faz com que as moléculas ndo se rearranjem.

Essa analise também pode ser observada na Figura 4.3 quando sdo comparados
0s experimentos realizados nas condicdes dos fatoriais maximos, (5 min; 30%; 70 °C),
minimos (3 min; 10%; 50 °C) e centrais (4 min; 20%; 60 °C).

Figura 4.3 - Estabilidade da espuma para o Ponto Maximo (30% de Jua; 5 minutos de
agitacéo; 70°C); Ponto Minimo (10% de Jud; 3 minutos de agitacao; 50°C); Ponto Central
(20% de Jud; 4 minutos de agitacdo; 60°C).
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Fonte: Autor

Pela Figura 4.3 foi observado que a espuma nas condi¢cbes maximas do
planejamento fatorial experimental € a que possui maior estabilidade, pois ndo teve
volume drenado durante os 90 minutos. A espuma com menor estabilidade foi a espuma
nas condi¢bes do fatorial minimo, onde foi observado o desprendimento de 4 mL nos
primeiros 10 minutos da anélise e 5,5 mL de liquido em 90 minutos. Nas condi¢fes
centrais do planejamento, ocorreu um desprendimento de 0,23 mL aos 90 minutos de
analise.

Segundo Cruz (2013) a estabilidade da espuma durante o processo de secagem
é fundamental para um bom andamento do processo e boa qualidade do produto final,

uma vez que espumas sdo sistemas termodinamicamente instaveis, o que explica a
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importancia de estudar a sua habilidade de resistir a perda de bolhas de ar durante o
processo (LAU e DICKINSON, 2004).

As espumas que ndo desestabilizam ou colapsam por pelo menos uma hora, sdo
as mais indicadas para o processo de secagem (KUDRA e RATTI, 2006). Dantas (2010)
cita que a estabilidade é determinada pelo inverso do volume drenado, ou seja, quanto
menor o volume desprendido da espuma, mais estdvel ela é considerada, e
consequentemente, melhores serdo os resultados no processo de secagem.

Diversos fatores podem interferir na estabilidade da espuma formada, tais como:
tempo de agitacgéo, tipo e quantidade do agente espumante.

Comparando com os dados de Moreira (2018), que analisou a estabilidade da
espuma da entrecasca do juazeiro cujas raspas foram armazenadas sob refrigeracéo, nas
mesmas condi¢Bes maximas (tag = 5 min; C = 0,3 g/mL e T = 70 °C), foi observado que
nenhum volume foi drenado ao final da analise. Também foi observado que ao diminuir
a temperatura e o tempo de agitacdo, houve um aumento do volume drenado que chegou
a ser de 0,7 mL, o que pode ser explicado pela influéncia direta na introducéo de ar no
sistema pela agita¢do, e quanto maior for a quantidade de ar no material, maior sera a
estabilidade.

No presente estudo, as raspas do jud foram mantidas sob refrigeracdo em um
freezer, durante os estudos, e anteriormente as analises, deixadas em temperatura
ambiente antes de serem utilizadas. A maneira como as raspas da entrecasca do juazeiro
fora armazenada pode ter influenciado na estabilidade, uma vez que quando comparado
com os valores de Moreira (2018) o volume drenado obtido sdo maiores para todas as
condicdes, exceto para as condi¢cdes do ponto maximo onde, no qual também néo teve
desprendimento de liquido durante a analise. Assim, o congelamento das raspas da
entrecasca produziu uma espuma menos estavel.

Comparando com partes de outras plantas, Oliveira et al., (2020) no estudo da
espuma da folha da graviola, observaram o desprendimento de 2,5 mL, 2,6 mL e 4,4 mL
para condigdes minimas, centrais e maximas do planejamento em 60 minutos,
respectivamente.

Negreiros (2019) utilizou o juazeiro como agente espumante para a producao da
espuma da Roma4, e obteve um volume desprendido de 2,65 mL, 2,0 mL e 1 mL nas
condi¢Bes minimas, centrais e maximas do planejamento, respectivamente.

Logo, os resultados obtidos para a estabilidade da espuma das raspas da

entrecasca do juazeiro foram satisfatérios, uma vez que, mesmo com a possivel
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interferéncia da refrigeracdo das raspas, o maior valor drenado foi de 5,5 mL, nas
condi¢des minimas, um valor compativel com os reportados na literatura (OLIVEIRA et
al; 2020; NEGREIROS, 2019), indicando uma boa estabilidade da espuma obtida.

A anélise estatistica das varidveis independentes (concentragdo de jud e tempo
de agitacdo) e suas interacdes sobre a estabilidade da espuma ndo apresentou significancia
estatistica para o intervalo de 95% de confian¢a como ilustrado no digrama de Pareto do
APENDICE A.

4.2.2 Densidade

Os resultados para a densidade da espuma sao mostrados na Tabela 4.2.

Tabela 4.2 — Valores das densidades das espumas.
Experimentos Condigdes Densidade (g/mL)

tag= 3 min; Cjua = 10%  0,06+0,003
tag= 3 min; Cjua=30%  0,07+0,01
tag=5min; Cjua = 10%  0,08+0,001
tag=5min; Cjua=30%  0,09+0,02
tag= 4 min; Cjua=20%  0,06+0,004

© 00 N W -

Fonte: Autor

Através dos resultados da Tabela 4.2 foi observado que as densidades diminuem
com a diminuicéo tanto da concentragdo de juazeiro e do tempo de agitagdo. Sendo o
maior valor de densidade obtido para as condi¢Ges do fatorial maximo (tag = 5 min; Cjua
= 30%), e 0 menor valor obtido nas condigdes do fatorial minimo (tag= 3 min; Cjua =10%).

Vasconcelos (2017) em seu estudo de definicdo de parametros para a secagem
em camada de espuma do juazeiro, utilizou o armazenamento das raspas da entrecasca do
jud na geladeira, e obteve valores de densidade compreendidos entre 0,1 e 0,08 g/mL.

Moreira (2018) em sua analise da secagem em camada de espuma da entrecasca
do juazeiro, realizou um estudo fisico-quimico da espuma produzida por raspas também
armazenadas em geladeiras, e obteve valores de densidade entre 0,09 e 0,08 g/mL.

Pelos valores obtidos nesse trabalho, foi observada uma diminuigdo no valor da

densidade, o que pode ser explicado novamente, pelo fato de que no presente trabalho, as
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raspas foram armazenadas em freezer promovendo seu congelamento, o que pode ter
afetado também na densidade da espuma.

Comparando com estudos que utilizaram o jud como agente espumante, em seu
estudo sobre a secagem em camada de espuma da roma, Negreiros (2019) utilizando o p6
obtido de raspas de juazeiro como agente espumante, obteve valores para as densidades
variando entre 0,13 e 0,60 g/cm?.

De acordo com Kudra e Ratti (2006) espumas com baixos valores de densidade
apresentam maior estabilidade e mais facilidade para a remogdo da &gua durante a
secagem. Quanto menor o valor da densidade, maior é a difusdo da agua pela espuma,
diminuindo assim a umidade de equilibrio (THUWAPANICHAYANAN,
PRACHAYAWARAKORN e SOPONRONNARIT, 2012).

Logo, os valores encontrados nesse trabalho encontram-se dentro da faixa
considerada 6tima para o processo de secagem em camada de espuma.

A analise estatistica das variaveis independentes (concentracdo de jua e tempo
de agitacdo) e suas interacdes sobre a densidade da espuma ndo apresentou significancia
estatistica para o intervalo de 95% de confianga como ilustrado no digrama de Pareto do
APENDICE B.

4.2.3 Porcentagem de expanséo da espuma

Os valores da porcentagem de expanséo da espuma séo mostrados na Tabela 4.3.

Tabela 4.3 — Valores da porcentagem de expansédo das espumas.

Experimentos Condig0es % Expansao
1 tag = 3 min; Cjua = 10% 1440+0,9
3 tag = 3 min; Cjua = 30% 1215+0,13
2 tag = 5 min; Cjua = 10% 1109+0,26
4 tag = 5 min; Cjua = 30% 1058+0,26
9 tag = 4 min; Cjua = 20% 1480+0,89

Fonte: Autor

O maior valor de expanséo foi obtido no experimento 1, nas condi¢6es do fatorial

minimo do planejamento (tag = 3 minutos e Cjua = 10%). Nesse experimento a expansdo
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foi de 1440%. E o menor valor obtido foi para o experimento 4, nas condicdes do fatorial
mMAaximo (tag = 5 minutos e Cjua = 30%), sendo o valor da expanséo de 1058%.

Menores valores de densidade indicam maior incorporacao e retencdo do ar, o
que aumenta a expansdo (CRUZ, 2013). Segundo Silva (2012) a expansao da espuma é
diretamente relacionada a massa especifica da mesma, ou seja, quanto maior a expansao,
menor a densidade. Quanto mais aerada e porosa for a espuma, melhor sera o estudo da
densidade.

Logo foi observado que os maiores valores de expansdo obtidos nos
experimentos 1 (tag = 3 minutos e Cjua = 10%) e experimento 9 (tag = 4 minutos e Cjua =
20%), apresentaram os menores valores para a densidade, de 0,0628 e 0,0637 g/cm?,
respectivamente.

O menor valor de expansao obtido foi para o experimento 4 nas condi¢Ges do
fatorial méximo do planejamento (tag = 5 minutos e Cjua = 30%). Segundo Bag, Srivastav
e Mishra (2011) o aumento da viscosidade do liquido pode aprisionar o ar durante a
agitacdo mecanica, por isso 0 aumento da concentracdo das raspas da entrecasca do
juazeiro na espuma, provavelmente, causou um aumento na viscosidade do suco,
dificultando assim o aprisionamento do ar, o que justifica a diminui¢do da expansdo da
espuma com o0 aumento da concentragdo no suco.

De acordo com Dantas (2010), a expansao da espuma acima de 100% é ideal
para o processo de secagem.

A anélise estatistica das varidveis independentes (concentragdo de jué e tempo
de agitacdo) e suas interacOes sobre a porcentagem de expansdo da espuma nao
apresentou significancia estatistica para o intervalo de 95% de confianga como ilustrado
no digrama de Pareto do APENDICE C.

4.2.4 Incorporagéo de ar na espuma (over run)

Os valores obtidos nos ensaios de incorporacdo de ar (%) da espuma das raspas
da entrecasca do juazeiro sdo mostrados na Tabela 4.4.

Para 0s 0s experimentos 2 (tag = 5 minutos e Cjua = 10%) e 4 (tag = 5 minutos e
Cjua = 30%) foram observados os maiores valores, tendo, ambos, 400% de incorporacgao

de ar.
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Tabela 4.4 — Valores da porcentagem de incorporacao de ar das espumas.

Experimentos Condic0es Over run (%)
1 tag = 3 min; Cjua = 10% 100
3 tag = 3 min; Cjua = 30% 100
2 tag = 5 min; Cjua = 10% 400
4 tag = 5 min; Cjua = 30% 400
9 tag = 4 min; Cjua = 20% 100

Fonte: Autor

Os menores valores para a incorporacdo de ar foram obtidos nos experimentos 1
(tag = 3 minutos e Cjua = 10%) e 3 (tag = 3 minutos e Cjua = 30%) tendo sido, para ambos,
100% de incorporacdo de ar.

Diante desses dados, foi observado que os maiores valores de porcentagem de
incorporacdo de ar foram obtidos nos experimentos com maior tempo de agitacdo
(experimentos 2 e 4), e 0s menores valores para 0s experimentos com menor tempo de
agitacéo (experimentos 1 e 3). Segundo Figueredo, Ribeiro e Sabadini (1999) a agitacdo
provoca a dispersao do ar na mistura, logo, agitando o suco por mais tempo é possivel
obter uma maior dispersao de ar no sistema, o que explica a maior incorporacdo de ar
com o0 aumento do tempo de agitacao.

Vasconcelos (2017) em seu estudo fisico da espuma da entrecasca do juazeiro,
obteve valores de incorporacdo de ar de 325% para a méxima concentracao de jua.

Negreiros (2019) em sua analise da espuma da romd utilizando o p6 da
entrecasca do jud como agente espumante, obteve valores de incorporacéo de ar variando
entre 100 e 691%, sendo o maior valor para condigdes com maior concentragdo do agente
espumante.

A analise estatistica das variaveis independentes (concentracdo de jua e tempo
de agitacdo) e suas interacfes sobre a incorporacdo de ar da espuma nao apresentou
significancia estatistica para o intervalo de 95% de confian¢a como ilustrado no digrama
de Pareto do APENDICE D.
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4.2.5 Umidade da espuma

Os valores obtidos para o teor de umidade em base Umida estdo listados na
Tabela 4.5.

Tabela 4.5 — Valores da umidade da espuma da entrecasca do Jua em base Umida.
Experimentos Condicdes Umidade (Xb.u)

1 tag= 3 min; Cjua = 10%  93,69:+0,00%
3 tag = 3 Min; Cjua =30%  82,39+0,01%
2 tag =5 min; Cjus = 10%  93,61+0,00%
4 tag=5min; Cjua = 30%  83,64+0,01%
9 tag = 4 min; Cjua = 20%  90,33+0,00%

Fonte: Autor

De uma maneira geral foi observado que a umidade ndo sofreu bruscas alteragéo
com a modificacdo das condi¢des de producdo da espuma.

O valor méaximo de teor de umidade obtido foi de 93,69 + 0,01% no experimento
1 (tag = 3 min; Cjua = 10%) e 93,61 £ 0,00% no experimento 2 (tag = 5 min; Cjua = 10%),
ambos para experimentos com concentracdo de juazeiro de 10%. E o valor minimo de
umidade obtido foram nos experimentos 4 (tag = 5 min; Cjua = 30%) € 3 (tag = 3 min; Cjua
= 30%), ambos para condic¢Ges de concentracdo de juazeiro de 30%.

Os valores mostrados na Tabela 4.5 sdo elevados com comportamento dentro do
esperado, fato que pode ser explicado devida a adi¢do de agua na produgéo do suco.

A anélise estatistica das varidveis independentes (concentracdo de ju e tempo
de agitacdo) e suas interacdes sobre a umidade da espuma ndo apresentou significancia
estatistica para o intervalo de 95% de confianga como ilustrado no digrama de Pareto do
APENDICE E.

4.3 SECAGEM EM CAMADA DE ESPUMA

4.3.1 Planejamento experimental fatorial completo para anélise estatistica da secagem

em camada de espuma
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As variaveis dependentes do planejamento experimental fatorial foram: tempo

final de secagem e a umidade final do material mostradas na Tabela 4.6.

Tabela 4.6 — Resultados obtidos da secagem da espuma do juazeiro.

) Variaveis independentes Variaveis dependentes
Experimentos

tag (Min) | Cjua (%) | T(°C) | tsecagem (MIN) | X(b.syfinal
1 3(-1) 10(-1) 50(-1) 180 0,059
2 5(1) 10(-1) 50(-1) 180 0,048
3 3(-1) 30(1) 50(-1) 190 0,147
4 5(1) 30(1) 50(-1) 150 0,006
5 3(-1) 10(-1) 70(1) 110 0,002
6 5(1) 10(-1) 70(1) 120 0,004
7 3(-1) 30 (1) 70 (1) 120 0,034
8 5(1) 30 (1) 70 (1) 110 0,006
9 4 (0) 20 (0) 60 (0) 130 0,052
10 4 (0) 20 (0) 60 (0) 130 0,139
11 4 (0) 20 (0) 60 (0) 130 0,117

Fonte: Autor

Tempo final de secagem

Pelos resultados mostrados na Tabela 4.6 foi observado que os menores tempos
de secagem foram obtidos nos experimentos 5, 6, 7 e 8, cuja temperatura de secagem foi
de 70 °C, o que reflete a influéncia da temperatura de secagem na secagem em camada
de espuma das espumas da entrecasca do juazeiro. Notou-se ainda que, para 0S
experimentos realizados a 50 °C teve-se 0s maiores tempos de secagem em relacao as
outras temperaturas.

Os experimentos com menor tempo de secagem foram 0s que apresentaram as
espumas mais leves, mais estaveis e com maior incorporacdo de ar, que sdo fatores
importantes considerando a secagem em camada de espuma, uma vez que quanto mais
estavel e leve for a espuma, a retirada da umidade do sistema ocorre de maneira mais
rapida e facil, com menor tempo de secagem e conversando as propriedades fisico-
quimicas do material (LIMA, 2020).
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A Figura 4.4 mostra o diagrama de Pareto utilizado como anélise estatistica, afim

de avaliar a influéncia das variaveis independentes no tempo de secagem.

Figura 4.4 — Diagrama de Pareto do tempo final de secagem

T --6‘63325
x2 | -1,65831
1x3 | 1,105542
tag | -1,10554
Cjua | - 552771
17273 | 5527708
2x3 | 5527708

Fonte: Autor

Analisando a Figura 4.4, observa-se que a Unica variavel que afetou
significativamente o tempo final de secagem foi a temperatura de secagem (T) no
intervalo de confianca de 95%.

E possivel observar também que a temperatura de secagem exerce uma
influéncia de sinal negativo (-6,63325) na variavel dependente, o que significa que quanto
maior a temperatura utilizada, menor sera o tempo final de secagem. Segundo Strumillo
e Kudra (1986), isso ocorre devido a transferéncia de calor aumentar conforme a
temperatura aumenta, retirando assim uma maior umidade do material em menos tempo.

A partir da regressao linear dos dados experimentais do processo, gerou-se o
modelo estatistico que representa a dependéncia entre as varidveis significativas,

apresentado na Equagéo 8.

tsecagem = 320,91 — 3,000T (@)

O modelo possui um coeficiente de determinagio de (R?) de 91,02% e um erro

padrdo de 163,6364 no intervalo de confianga de 95%.
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Nas Figuras 4.5 e 4.6 sdo apresentas as superficies de resposta obtidas na analise
estatistica do tempo de secagem, mantendo constante a concentragao de jua, tempo de
agitacdo e temperatura de secagem no ponto médio.

Figura 4.5 - Superficie de resposta com a concentracao de jud constante.
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C1<144
B =124
Il < 104

Fonte: Autor

Figura 4.6 Superficie de resposta com tempo de agitacdo constante.
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Fonte: Autor

Analisando as Figuras 4.5 e 4.6 é possivel observar que para o tempo de agitacdo
e para a concentragdo de jud constantes, a temperatura de secagem exerce influéncia
significativa no tempo de secagem, comprovando o resultado obtido pelo diagrama de
Pareto (Figura 4.4), com sinal negativo, ou seja, para valores de temperatura de secagem

mais altos, menor foram os tempos de secagem. As variaveis concentragdo de jua e tempo
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de agitacdo ndo apresentaram influéncia significativa na resposta, ndo obtendo grande

variacgdo entre os valores minimos e maximos.

Figura 4.7 — Superficie de resposta com temperatura constante.
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Fonte: Autor

Pela Figura 4.7, percebe-se que mantendo a temperatura constante, o tempo de
agitacdo e a concentracdo de jua exercem pouca influéncia sobre o tempo final de
secagem, ndo sendo estatisticamente significativas como mostrado pelo diagrama de
Pareto. As interacbes entre as varidveis independentes também ndo apresentam
significancia estatistica. Com isso, os melhores resultados para 0 processo de secagem
em camada de espuma de raspas da entrecasca do juazeiro sdo encontrados para o0 maior

valor de temperatura.

Umidade final em base seca

Para a umidade final em base seca foi observado que a menor umidade de
equilibrio alcancada foi de 0,002 (b.s) no experimento 5 e 0,004 (b.s) no experimento 6,
e a maior umidade foi de 0,147 (b.s) no experimento 3.

Pelo diagrama de Pareto mostrado na Figura 4.8, nenhuma variavel
independente, nem suas interacdes, foram estatisticamente significativas para a variavel
resposta umidade final em base seca. As varia¢des do ponto minimo, central e maximo

do planejamento ndo diferem entre si para a umidade, podendo escolher as condicGes
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minimas das variaveis independentes, tendo como vantagem a reducdo de gastos

energeéticos.

Figura 4.8 — Diagrama de Pareto para umidade em base seca

Tr -1,14206

tag | -.950685

X2 + -,854548

%3 + 6729567

17273 + 5340026

Cjua | 4272741

2x3 -,064091

Fonte: Autor

4.3.2 Cinética de secagem

As curvas de cinética de secagem da entrecasca do juazeiro em camada de
espuma sdo mostradas nas Figuras 4.9, 4.10 e 4.11. As curvas foram plotadas pela razéo
de umidade adimensional (Rx = Xus/Xss0) €m funcdo do tempo de secagem (min) para as
temperaturas 50 °C, 60 °C e 70 °C conforme o planejamento fatorial experimental
mostrado na Tabela 4.6

Na Figura 4.9 sdo apresentadas as curvas das cinéticas de secagem nas condicdes
do ponto central (experimentos 9, 10 e 11) do planejamento, com o intuito de acompanhar
a reprodutibilidade da cinética de secagem da entrecasca do juazeiro.

E sendo observado que existe uma boa reprodutibilidade das curvas de cinética
de secagem no ponto central, que corresponde ao nivel zero do planejamento fatorial
mostrado na Tabela 4.6.
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Figura 4.9 — Curvas da cinética da secagem das espumas da entrecasca do juazeiro nos
pontos centrais do planejamento fatorial completo nas condicdes: Experimentos 9, 10 e
11 (T = 60°C, tag = 4 min e Cjua = 20%).
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Fonte: Autor

Figura 4.10 — Curvas da cinética da secagem das espumas da entrecasca do juazeiro para
a temperatura de 50 °C.
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Figura 4.11 — Curvas da cinética da secagem das espumas da entrecasca do juazeiro para
a temperatura de 70 °C.
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Fonte: Autor

Pelas Figuras 4.9 a 4.11 foi observado que para todos os experimentos houve um
longo periodo de taxa de secagem constante seguido de um curto periodo de secagem a
taxa decrescente.

Os menores tempos de secagem ocorreram nos experimentos para a maior
temperatura (70 °C) e a temperatura do ponto central (60 °C). O menor tempo de secagem
foi de 110 minutos para 0s experimentos 5 e 7, e 0 maior tempo foi de 190 minutos para
0 experimento 3.

Ribeiro Neto (2020) obteve maiores tempos de secagem em camada de espuma
do fruto do juazeiro de 230 e 510 minutos a temperatura de 50 °C correspondentes as
espessuras de 0,3 e 0,7 cm, respectivamente.

De acordo com Ordéfiez (2005) é comum, especialmente quando a secagem
inicial € mais lenta, que substancias como sais e agucares sejam arrastadas do centro para
a superficie onde se concentram e formam uma camada cristalizada, de aspecto pegajoso
e impermeéavel, que dificulta a passagem de vapor d’agua durante a secagem acarretando
assim um maior tempo de processo.

Nas Figuras 4.12, 4.13 e 4.14 sdo mostradas as curvas da taxa de secagem

(g/cm2.min) em funcgdo da umidade em base seca (Xps), nas temperaturas de 50°C, 60°C
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e 70°C, respectivamente, onde é possivel observar os longos periodos de taxa constante

e curtos periodos de taxa decrescente da secagem.

Figura 4.12 — Taxa de secagem em func¢do da umidade em base seca para 0s experimentos

de 50°C.

Fonte: Autor
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Figura 4.13 — Taxa de secagem em funcdo da umidade em base seca para 0s experimentos

de 60°C.
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Figura 4.14 — Taxa de secagem em funcdo da umidade em base seca para 0s experimentos
de 70°C.
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4.3.3 Ajustes dos dados experimentais da secagem de rapas da entrecasca do juazeiro com

modelos matematicos

Para a escolha dos modelos que melhor se ajustaram aos dados experimentais da

secagem de raspas da entrecasca do juazeiro foram considerados 0s seguintes critérios:
1. Inferéncia sobre o0 modelo usando o teste F:
- Célculo da distribuicéo Fsignificancia = p-value: Fornecido no Statistica 10.

- Teste de hipdtese: Fsignificancia < p = 0,05, 0 modelo propostoé estatisticamente
significativo. Caso contrario, 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 10 é 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
10. Caso afirmativo, hd justificativas para descartar esse coeficiente.

Na Tabela 4.7 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 quadratica residual (SQ) para a temperatura de 50 °C. Com
excecdo do modelo Logaritimo, que forneceu valores de RU (razdo da umidade) negativos
para alguns tempos.

Tabela 4.7 - Resultados dos ajustes aos modelos estudados na temperatura de 50 °C.

Modelos Parametros dos modelos matematicos
k [ n | a [ b | ¢ | R | S0
Newton 0,01432 - - - - 0,9625 0,5915
Page 0,00213 1,4571 - - - 0,9811 0,3014
Page
- 0,000858 11,6539 0,9467 - - 0,9827 0,2758
Modificado
Henderson e
) 0,01570 - 1,0758 - - 0,9676 0,5129
Pabis
Logaritmo 0,008606* - 1,4374 - -0,4080 0,9802 0,3150
Midilli,
Kucuk e 0,0014~* 15199 0,9589 -0,0003* - 0,9835 0,2630
Yapar

*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;

Fonte: Autor

De acordo com a Tabela 4.7, os modelos Logaritmo e Midilli, Kucuk e Yapar

apresentaram coeficientes que ndo sdo estatisticamente significativos a um nivel de
confianca de 95%, portanto, 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 jué sdao Newton,

Page, Page Modificado e Henderson e Pabis.
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As equacBes ajustadas dos modelos que apresentaram coeficientes

estatisticamente significativos estdo representadas na Tabela 4.8.

Tabela 4.8 - EquacBes dos modelos matematicos estatisticamente significativos a cinética

de secagem na temperatura de 50 °C.

Modelos matematicos Equacdes tedricas
Newton RU = exp (—0,014329¢t)
Page RU = exp (—0,002132¢~1457109)
Page Modificado RU = 0,946760exp (—0,000858t1,653931)
Henderson e Pabis RU = 1,075857exp (—0,015704t)

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

Nas Figuras 4.15, 4.16 estdo representadas, respectivamente, as curvas de
secagem com o0s ajustes dos modelos matematicos de Page Modificado e Page, seguindo
a ordem de maior valor de coeficiente de determinacdo (R?). Os modelos de Newton e
Henderson e Pabis constam no APENDICE F.

Figura 4.15 - Ajuste para o modelo de Page Modificado na temperatura de 50 °C.
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Figura 4.16 - Ajuste para o modelo de Page na temperatura de 50 °C.
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Os valores dos coeficientes para a temperatura de 60°C, encontrados para as
equacgdes de cada um dos modelos testados, com seus respectivos coeficientes de
determinacdo (R?) e soma quadratica residual (SQ) sdo apresentados na Tabela 4.9. Os
modelos Logaritmo e Midilli-Kukuc foram descartados, pois fornece valores maiores que

a unidade, e valores negativos a partir do tempo de 118 minutos, respectivamente.

Tabela 4.9 - Resultados dos ajustes aos modelos estudados na temperatura de 60 °C.

Parametros dos modelos matematicos

Modelos
K n a b c R2 SQ
Newton 0,01838 - - - - 0,9752 0,2480
Page 0,00302 1,4574 - - - 0,9941 0,05895
Page
o 0,00130 1,6488 10,9466 - - 0,9957 0,04303
Modificado
Henderson e
. 0,02009 - 1,0754 - - 0,9801 0,1991
Pabis
Logaritmo*  0,01054 - 1,4675 - -0,4414 0,9935 0,6506
Midilli,
Kucuk e 0,00211 15062 0,9596 -0,00050 - 0,9965 0,03442

Yapar*

Fonte: Autor
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Para a temperatura de 60°C os modelos que tiveram melhores ajustes aos dados
experimentais foram os modelos Page Modificado, Page, Henderson e Pabis e Newton,
seguindo a ordem de maior valor de coeficiente de determinacédo (R?). Na Tabela 4.10 sdo
apresentadas as equacOes ajustadas dos modelos que apresentam coeficientes
estatisticamente significativos.

Tabela 4.10 - Equacbes dos modelos matematicos estatisticamente significativos a

cinética de secagem na temperatura de 60 °C.

Modelos matematicos Equac0es tebricas
Newton RU = exp (—0,01838t)
Page RU = exp (—0,00302¢~14574)
Page Modificado RU = 0,9466exp (—0,00130¢16488)
Henderson e Pabis RU = 1,0754exp (—0,02009¢)

Fonte: Autor

As curvas de secagem com 0s melhores ajustes dos modelos matematicos para a
temperatura de 60°C estéo representados nas Figuras 4.17, Page Modificado e 4.18, Page
por ordem de prioridade de maior valor para os coeficientes de determinacéo (R?). Os
modelos de Newton e Hendersin e Pabis constam no APENDICE G.

Figura 4.17 - Ajuste para o modelo de Page Modificado na temperatura de 60 °C.
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Figura 4.18 - Ajuste para o modelo de Page na temperatura de 60 °C.
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Os parametros encontrados para as equacdes dos modelos, na temperatura de

secagem de 70°C, estdo apresentados na Tabela 4.11, com seus respectivos coeficientes

de determinacgéo (R?) e erro padréo da estimativa (SQ).

Tabela 4.11 — Resultados dos ajustes aos modelos estudados na temperatura de 70 °C.

Parametros dos modelos matematicos

Modelos
k n a b c R2 SQ
Newton 0,0273 - - - - 0,9580 0,5287
Page 0,00543 1,4518 - - - 0,9750 0,3175
Page
- 0,00336* 15696 0,9605 - - 0,9757 0,3082
Modificado
Henderson e
. 0,0297 - 1,0771 - - 0,9623 0,4759
Pabis
Logaritmo* 0,0196 - 1,2754 - -0,02366 0,9722 0,3522
Midilli,
Kucuk e 0,00441* 1,4815 0,9685 -0,00037* - 0,9762 0,3020
Yapar*

Fonte: Autor
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De acordo com a Tabela 4.11, os modelos matematicos que apresentam melhores
resultados séo os de Page (R? = 0,9750; SQ = 0,3175), seguido do modelo de Henderson
e Pabis (R? = 0,9623; SQ = 0,4759) e modelos de Newton (R? = 0,9580; SQ = 0,5287).

O modelo de Logaritmo foi descartado pois fornece valores negativos a partir do
tempo maior que 85 minutos. O modelo de Midilli, Kucuk e Yapar também foi
descartado, pois o coeficiente k (p-level = 0,088736 > 0,05) e b (p-level = 0,359899 >
0,05) ndo sdo estatisticamente significativos a um nivel de confianca de 95%. E 0 modelo
de Page modificado apresentou coeficiente k (p-level = 0,065324 > 0,050) nédo
estatisticamente significativo.

As equacdes ajustadas dos modelos que apresentam coeficientes estatisticamente

significativos estdo apresentadas na Tabela 4.12.

Tabela 4.12 - Equagbes dos modelos matematicos estatisticamente significativos a

cinética de secagem na temperatura de 70 °C.

Modelos matematicos Equacdes teoricas
Newton RU = exp (—0,027336t)
Page RU = exp (—0,005430¢ ~1451864)
Henderson e Pabis RU = 1,077119exp (—0,029753t)

Fonte: Autor

Na Figura 4.19 é mostrada a curva de secagem com o melhor ajuste dos modelos
matematicos para a temperatura de 70°C, modelos de Page. Os modelos de Newton e
Henderson e Pabis constam no APENDICE E.

Figura 4.19 - Ajuste para o modelo de Page na temperatura de 70 °C.
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Para todas as temperaturas o modelo de Page foi 0 que apresentou maiores
coeficientes de determinacdo (R?) e os menores erros padrdes (SQ) diante de todos os
modelos, foi o que melhor se ajustou ao agrupamento dos dados analisados.

4.4 SECAGEM POR LIOFILIZACAO

Para fazer um comparativo com processo de secagem em camada de espuma, foi
utilizada a técnica de secagem por liofilizacdo. As trés concentracBes diferentes de raspas
foram utilizadas para produzir os sucos que posteriormente foram submetidos a secagem
por liofilizacdo (Figura 4.20).

Figura 4.20 — Produto final obtido pela secagem

por liofilizacao.

Fonte: Autor

Conforme mostrado na Figura 4.20, ndo foi possivel obter o p6 da entrecasca do

juazeiro por liofizagdo.

4.5 ANALISES FISICAS, FISICO-QUIMICAS E QUIMICAS DO PO OBTIDO

Como resultado principal foi obtido o p6 da entrecasca do juazeiro. Como pode
ser observado na Figura 4.21, de modo geral os pds produzidos nos onze experimentos
do planejamento experimental fatorial completo apresentaram caracteristicas

semelhantes.
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Figura 4.21 - P6 obtido da espuma da entrecasca do juazeiro.

Fonte: Autor

Os p6s, de modo geral, apresentaram granulometria diferentes, o que pode ser
explicado pela ineficiéncia da trituracdo das raspas. Para algumas analises os pds foram
submetidos a moagem em um moinho de facas, modelo SL-31, marca SOLAB, e
adquiriram caracteristicas de pd com granulometria pequena (Figura 4.22).

Figura 4.22 — P6 da entrecasca do juazeiro: (a) ap6s a secagem em camada de espuma e
(b) apds moinho de facas.

(@) (b)

Fonte: Autor
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4.5.1 Caracterizacdo fisica dos p6s da entrecasca do juazeiro

Na Tabela 4.13 sdo mostrados os resultados obtidos para analise de rendimento
teorico e solubilidade do pé da entrecasca do juazeiro obtido por secagem em camada de

espuma.

Tabela 4.13 — Valores obtidos para o rendimento tedrico e solubilidade do pd obtido em
cada experimento.

Experimentos tag Cjua oT Rendimento Solubilidade
(min) (%) Q) (%) (%)
1 3(-1) 10(-1) 50(-1) 7,30 20,34+0,35
2 5(1) 10(-1) 50(-1) 5,86 19,90+0,28
3 3(-1) 30(1) 50(1) 14,37 21,95+0,58
4 5(1) 30(1) 50(-1) 15,85 20,31+0,77
5 3(-1) 10(1) 70() 6,78 15,9240,55
6 5(1) 10(-1) 70(1) 5,88 16,58+0,11
7 3(-1)  30(1) 70(1) 15,50 17,89+0.01
8 5(1) 30(1) 70(1) 15,37 18,45+0,33
9 4 (0) 40 (0) 60 (0) 11,70 18,85+0,36
10 40) 40(0) 60 (0) 10,07 18,85+0,36
11 4 (0) 40 (0) 60 (0) 10,27 18,85+0,36

Fonte: Autor

Pela Tabela 4.13 foi observado que o valor do rendimento sofreu alteracGes ao
modificar os valores das variaveis independentes, tendo um rendimento médio de 10,81
+ 3,4%. Com a analise foi possivel observar que os maiores valores de rendimento foram
obtidos para os experimentos com maiores valores de concentracdo de juazeiro.

O maior rendimento obtido foi de 15,85 % para o experimento 4 e 0 menor valor
5,86% para 0 experimento 2. Os valores de rendimento obtidos nos experimentos 3, 4, 7
e 8 (experimentos com maior concentracdo de juazeiro) que foram de 14,37%, 15,85%,
15,5% e 15,37%, respectivamente, sdo considerados valores de rendimento bons quando
comparados com alguns trabalhos na literatura.

Como o estudo de Leite (2018) da secagem em camada de espuma da hortel&-

da-folha-miuda (Mentha crispa) que obteve um rendimento maximo de 2,6% em seus
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experimentos. E o trabalho realizado por Lira (2020), no estudo do da folha do noni
(Morinda citrifolia L.) em po utilizando secagem em camada de espuma, que obteve um
rendimento tedrico médio de 5,63%.

A analise estatistica da influéncia das variaveis independentes apresentou a
variavel concentracdo de jua estatisticamente significativa no intervalo de confianca de
95%. O resultado pode ser observado pelo diagrama de Pareto apresentado na Figura 4.23,
onde € possivel observar que a concentracdo de jua exerce uma influéncia positiva na
variavel rendimento, ou seja, quanto mais a concentracao de jud maior sera o rendimento

da secagem.

Figura 4.23 - Diagrama de Pareto do rendimento do pé obtido por secagem em camada

de espuma.
Cjua -16,?9261
1x2 1,756p68
1%2*3 -1,02365
2%3 5475335
1x3 -,509444
tag 471355
T 0714174
p=,05

Fonte: Autor

A solubilidade é um parametro que verifica a capacidade do p6 de se manter em
uma mistura homogénea com agua, ou seja, a estabilidade da mistura constituida pela
dissolucdo das particulas pelo liquido (VISSOTO et al., 2006).

Pelos resultados obtidos para a solubilidade em agua dos pds da entrecasca do
juazeiro secos em camada de espuma foi observado que 0s mesmos apresentaram
solubilidade entre, aproximadamente, 15 e 22%.

O maior valor de solubilidade obtido foi de 21,95+0,35% no experimento 3, que
possui maior concentracdo de entrecasca de juazeiro, menor tempo de agitacdo e menor
temperatura de secagem. A menor solubilidade foi de 15,92+1,55% no experimento 5,
gue possui menor concentracdo de entrecasca de juazeiro, menor tempo de agitacéo e

maior temperatura de secagem.
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Oliveira (2018) analisando a secagem em camada de espuma da folha da graviola
obteve valores de solubilidade variando entre 41,77 + 0,68% e 46,61 + 0,70%. Sendo o
menor valor de solubilidade obtido no experimento com maior concentragdo de
emulsificante e maior temperatura de secagem.

A andlise estatistica para as variaveis independentes: concentracdo de jud, tempo
de agitacdo e temperatura bem como suas interacdes sobre a variavel solubilidade
apresentaram significancia estatistica no intervalo de confianca de 95%. O resultado pode

ser observado pelo diagrama de Pareto apresentado na Figura 4.24.

Figura 4.24 — Diagrama de Pareto para a solubilidade do p6 obtido por secagem em
camada de espuma.
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tag | 528203

p=,05

Fonte: Autor

Analisando a Figura 4.24 é possivel observar que as variaveis tempo de agitacao
(1) e temperatura (3) exercem uma influéncia negativa na solubilidade, ja a concentracdo
de jua (2) exerce influéncia positiva. As interacGes entre as variaveis tempo de agitacdo
e concentracdo de jua, assim como a interacdo das trés variaveis exercem influéncia
negativa na variavel dependente. E as interacdes entre tempo de agitacdo e temperatura,

concentracdo de jua e temperatura influenciam positivamente a solubilidade.



73

4.5.2 Caracterizacgdo fisico-quimica dos pos da entrecasca do juazeiro

Na Tabela 4.14 sdo mostrados os resultados obtidos para os sélidos solUveis
totais (SST), pH, atividade de &gua e cinzas dos pds da entrecasca do juazeiro para os 11

experimentos do planejamento.

Tabela 4.14 — Resultados obtidos para os sélidos soluveis totais (SST), pH, atividade de
agua (aw) dos pos da entrecasca do juazeiro.
tag Cjué T .
Exp ) SST (°Brix) pH aw
(min) (%) (°C)

1  3(1) 10(-1) 50(1) 1833+0,88 6,69:+0,13 0,27
2 5(1) 10(-1) 50(-1) 17,33+044 6,60+0,06 0,29
3  3(1) 30(1) 50(1) 2033+1,11 7,00£0,20 0,27
4 5(1) 30(1) 50(1) 1833+111 6,28+0,12 0,29
5  3(1) 10(-1) 70(1) 18331044 6,04+0,11 0,25
6 5(1) 10(-1) 70(1) 1883+022 6,89+0,04 0,30
7 3(-1) 30() 70(1) 17,33+177 6,10+0,04 0,31
8 5(1) 30(1) 70(1) 16,331,111 6124111 0,32
9 4(0) 40(0) 60(0) 20,33+0,44 6,774+0,09 0,32
10  4(0) 40(0) 60(0) 20,33+044 6,77+0,09 0,33

11 4(0) 40(0) 60(0) 20,33+0,44 6774009 0,31

Fonte: Autor

Pela Tabela 4.14 foi observado pouca variagédo entre os valores médios de sélidos
soluveis totais, sendo o maior valor encontrado no experimento 3 e no ponto central, com
o valor de 20,33 £ 1,11 °Brix e 20,33 £ 0,44 °Brix, respectivamente, e 0 menor valor foi
no experimento 8, com o valor de 16,33 + 1,11 °Brix.

Oliveira (2018) obteve valores de sélidos solUveis totais para o p6 da folha da
graviola obtidos por secagem em camada de espuma, variando entre 42 e 47 °Brix. Leite
(2018) obteve um valor médio de solidos soluveis para pos da horteld-da-folha-miuda de
13,33 °Brix.

Segundo Chitarra e Chitarra (2005) o teor de solidos sollveis totais € um
importante fator de qualidade quanto ao sabor dos produtos, e € utilizado como medida
indireta do teor de agucares. Assim, os baixos valores de SST obtidos na caracterizagéo
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se devem a baixa quantidade de acUcares presentes na composicao quimica da entrecasca
do juazeiro, o que é explicado também pelo seu sabor amargo.

A andlise do pH é usada para indicar o grau de deterioragdo de determinado
alimento, onde pH baixo auxilia no processo de conservacao do alimento juntamente com
o decréscimo do teor de agua (SILVA, 2016).

Pela Tabela 4.14 foi observado que o maior valor de pH foi de 7,00£0,20 obtido
no experimento 3 (menor temperatura de secagem e maior concentracdo de juazeiro). O
menor valor foi de 6,04+0,11 obtido no experimento 5 (maior temperatura de secagem e
menor concentracao de juazeiro).

Silva (2014) realizou uma caracterizacdo fisico-quimica do fruto do juazeiro e
obteve um valor de pH de 4,85 = 0,06 para o fruto do juazeiro semi-maduro e o valor de
5,30 + 0,02 para o fruto maduro. Sousa et al. (2013) obtiveram um valor de pH para a
polpa do fruto do juazeiro de 4,64. Oliveira (2012) obteve pH de 5,00 para a casca do
juazeiro.

O que mostra que o0 processo de secagem em camada de espuma provocou um
aumento do pH do p6 obtido por esse processo, sendo os valores obtidos na faixa de pH
bésico, e dentro da faixa aceitavel para evitar a proliferacdo de microrganismos que deve
estar entre 4 e 7 (OLIVEIRA, 2012).

A andlise de atividade de agua (aw) € uma medida que determina a
disponibilidade de &gua livre no material, que afeta as caracteristicas dos alimentos e é
utilizada para controlar fatores estabilizantes, como rea¢@es enzimaticas, oxidacao e o
crescimento de microrganismos (VAN DEN BERG e BRUIN, 1981).

Segundo Gava, Silva e Farias. (2008) a atividade de agua € o fator que mais
influencia a alteragcdo dos alimentos, uma vez que possui relacdo com o crescimento e a
atividade metabdlica dos microrganismos e com as reac@es hidroliticas.

Alimento com valores de atividade de agua entre 0,65 e 0,99 pode estar
susceptivel a deterioracdo microbiana (DEVLIEGHERE et al., 2011).

O menor valor obtido foi de 0,27+0,02 no experimento 1 e 0,27+0,01 no
experimento 3. Foi observado que os valores foram semelhantes, ndo apresentando
nenhuma variagéo significativa entre os diferentes experimentos.

Sousa et al. (2013) realizaram um estudo fisico-quimico das caracteristicas da
polpa de juazeiro e encontraram valores para atividade de agua de 0,98.

Uma vez que valores de atividade de agua menores que 0,3 apresentam

velocidade das reacBes quimicas e enzimaticas tendendo a zero, e como consequéncia o
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ndo desenvolvimento de microrganismos, 0s valores obtidos nesse estudo sao
considerados satisfatorios, pois se encontram na faixa desejada.

A andlise estatistica das varidveis independentes e suas interacdes sobre a
atividade de agua, pH e °Brix do p6 obtido ndo apresentou significancia estatistica para o
intervalo de 95% de confianca como ilustrados nos digramas de Pareto do APENDICE I,

J e K, respectivamente.

4.5.3 Caracterizacao quimica dos pds da entrecasca do juazeiro

Identificacdo de saponinas

Foi utilizada a técnica espectroscopia por RMN, para a identificacdo de
saponinas em 8 amostras em po da entrecasca de juazeiro obtidos por secagem em camada
de espuma, baseadas no planejamento experimental fatorial completo. Os espectros

obtidos sdo mostrados na Figuras 4.25.

Figura 4.25 — Espectro de RMN de hidrogénio obtido para as condicdes do planejamento

experimental fatorial completo (8 amostras).
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Khakimov et al. (2016), em seu estudo sobre triagem de saponinas em plantas,
aplicaram plataformas analiticas como a espectroscopia de RMN para identificar e
quantificar saponinas triterpénicas em extratos de folhas de plantas Berberis vulgaris,
uma planta medicinal nativa da Europa. O espectro mostrado na Figura 4.26 foi usado

como comparativo para os espectros obtidos das amostras de juazeiro, uma vez que na
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Figura 4.26, na regido destacada, € possivel identificar os sinais bem caracteristicos para

as saponinas, sendo uma resposta a esses grupos.

Figura 4.26 - Espectros de RMN obtidos para folhas da Berberis vulgares.
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Comparando os espectros das Figuras 4.26 com a Figura 4.27, ndo € possivel
identificar os sinais caracteristicos das saponinas na mesma regido dos espectros do
juazeiro. O que pode ser explicado pelo fato de que, saponinas, sdo sensiveis a altas
temperaturas. Acima de 40 °C o risco de degradagdo é alto. Como na secagem do juazeiro
em camada de espuma, as temperaturas utilizadas foram todas acima de 40 °C, isso pode
ter causado uma degradacdo das saponinas presentes nas amostras, 0 que explicaria a
auséncia dos sinais nos espectros. Novos testes com temperaturas mais amenas serao

realizados, a fim de estudar os fatores responsaveis por esse fendmeno.
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5 CONCLUSOES

O suco apresentou pH &cido e SST em torno de 1,50 °Brix.

As espumas produzidas apresentaram boa estabilidade, sendo mais estaveis para
maiores temperaturas de secagem e maiores concentracdes de juazeiro. A densidade da
espuma diminuiu com a concentracdo de juazeiro assim como com o tempo de agitacéo,
sendo os valores obtidos dentro do esperado. Os menores valores de densidade resultaram
em uma maior expansdo da espuma, como esperado. E a maior incorporacgdo de ar, foi
obtida para o experimento com maior tempo de agitagédo. Maiores valores de umidade
para 0 experimento com menor concentracdo de juazeiro, sendo todos os valores
encontrados na faixa esperada.

Nenhuma variavel independente (tempo de agitacdo, concentragdo de jua e
temperatura de secagem) apresentou influencia estatisticamente significativa nas
variaveis dependentes da espuma, estabilidade, densidade, expansdo, incorporacao de ar
e umidade.

As curvas de secagem apresentaram uma boa reprodutibilidade e todas seguem
a mesma tendéncia com um longo periodo de taxa constante e um curto periodo de taxa
decrescente. Pela analise estatistica observou-se que a temperatura do processo
influenciou significativamente no tempo final de secagem, apresentando uma influéncia
negativa no processo.

Em todas as temperaturas (50, 60 e 70°C) o modelo matemaético de Page foi o
que apresentou maiores coeficientes de determinacio (R?) e menores erros padrdes (SQ),
indicando um bom ajuste dos dados da cinética de secagem m camada de espuma de
raspas da entrecasca do jua.

N&o foi possivel obter a entrecasca de juazeiro em pd pela secagem por
liofilizacdo. O pd da entrecasca do juazeiro apresentou um rendimento teérico médio de
10,31%, tendo influéncia da concentracdo de jua e o maior valor de solubilidade em agua
foi de 20,34% para o experimento nas condi¢cbes minimas, tendo influéncia de todas as
variaveis independentes e suas interagdes. Os valores de atividade de agua do pé se
mantiveram dentro da faixa considerada ideal para a conservacao do produto. O teor de
solidos solUveis do pé obtidos foi considerado baixo. O pH das solu¢des produzidas com
0 pé obtido se encontram dentro da faixa aceitdvel para evitar a proliferacdo de
microrganismos, ndo apresentando influencia estatistica de nenhuma variavel

independente.
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Né&o foi possivel identificar os sinais caracteristicos de saponinas nos espectros
de RMN das nove amostras.
De maneira geral, a secagem em camada de espuma mostrou-se um método

satisfatorio e vidvel para a obtencdo da entrecasca do juazeiro em po.
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APENDICES

APENDICE A — Diagrama de Pareto para a estabilidade da espuma.
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APENDICE B - Diagrama de Pareto para a densidade da espuma.
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APENDICE C - Diagrama de Pareto para a porcentagem de expansio da espuma.
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APENDICE D - Diagrama de Pareto para a incorporacao de ar da espuma.

tag 2,236068
1x2 0
Cjua 0,

APENDICE E - Diagrama de Pareto para a umidade da espuma.
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APENDICE F — Ajustes para os modelos de Henderson e Pabis (a) e Newton (b) na
temperatura de 50°C.
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APENDICE G — Ajustes para os modelos de Newton (a) e Henderson e Pabis (b) na

temperatura de 60°C.
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APENDICE H — Ajustes para os modelos de Newton (a) e Henderson e Pabis (b) na
temperatura de 70°C.

1,0
n\° ®  0,1g/mL,3 min
0,9 H ° ® 0,1g/mL,5min
08 1 4o 0,3 g/mL, 3 min
o] . v 03g/mL,5min
0,7 " e Newton
1 [ )
0,6 "
@ ] N o
2 0'5__ \=
o)
x 044 v °
0,3 1 " N
0,2 1 v
4 u
0,1 v
4 - [ )
7T 7T T T L

T 1T
0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 110 120 130
t (min)

(a) Modelo de Newton

1,0
1 = 0,1g/mL,3 min

0,9 4 A\° ® 0,1g/mL,5min
08 1 ° 0,3 g/mL, 3 min
a . v 0,3g/mL, 5 min
0,7 ° Henderson e Pabis
0,6

2 05+

a 0,4 -
0,3
0,2
0,14
T T T T T T —f

I T T
0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 110 120 130
t (min)

(b) Modelo de Henderson e Pabis



APENDICE | — Diagrama de Pareto para atividade de agua do po.
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APENDICE J — Diagrama de Pareto para pH do pé.
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APENDICE K - Diagrama de Pareto para SST (°Brix) do pé.
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APENDICE L — Artigo aceito publicacio na revista Research Society And
Development.

OBTENCAO DO PO DA ENTRECASCA DO JUAZEIRO (Ziziphus joazeiro) POR SECAGEM
EM CAMADA DE ESPUMA

Resumo

O juazeiro (Ziziphus joazeiro Mart.), também conhecido popularmente por joazeiro, juazeiro ou jua, € uma
arvore encontrada na regido semiarida do Nordeste Brasileiro e é considerado um representante notavel da
Caatinga. Possui diversas aplicaces desde o0 uso como xampu, devido ao teor de saponina nele encontrado,
até como erva medicinal. Por isso, o objetivo desse trabalho foi estudar a secagem em camada de espuma
(foam-mat drying) da entrecasca do Ziziphus joazeiro para posterior obtencdo do p6. Foi estudada a
influéncia das variaveis: temperatura de secagem, tempo de agitacdo e concentragdo de juazeiro, no tempo
final de secagem da entrecasca do juazeiro. E foram avaliadas as caracteristicas fisicas da espuma formada:
estabilidade, densidade, expansdo e incorporacdo de ar. Também foi feita a caracterizagdo fisico-quimica
do po6 obtido através das analises: atividade de agua; solubilidade; teor de sdlidos solUveis; pH e espectros
de RMN. As espumas produzidas apresentaram boa estabilidade, sendo mais estaveis para maiores
temperaturas de secagem e maiores concentracdes de juazeiro; a densidade diminuiu com a concentracdo
de juazeiro e com o tempo de agitacdo; e a maior incorporagdo de ar foi obtida para o experimento com
maior tempo de agitacdo. Na secagem, a Unica varidvel com influéncia estatisticamente significativa, com
95% de confianca, no tempo final de secagem foi a temperatura. Os valores de atividade de agua do p6
encontram-se dentro da faixa considerada ideal para a conservacdo do produto, o maior valor de
solubilidade em agua foi de 20,34% para o experimento nas condi¢cdes minimas, teor de sélidos solUveis
do p6 obtidos foi considerado baixo e o pH das solugdes produzidas com o pé obtido se encontram dentro
da faixa aceitavel para evitar a proliferacdo de microrganismos. N&do foi possivel identificar os sinais
caracteristicos de saponinas nos espectros de RMN. Portanto, conclui-se que secagem em camada de
espuma mostrou-se um método satisfatorio e viavel para a obtencédo da entrecasca do juazeiro em po, € 0
p6 obtido apresentou caracteristicas que 0 apontam como um bom agente espumante.

Palavras-chaves: Juazeiro; saponinas; RMN

Abstract

The juazeiro (Ziziphus joazeiro Mart.), also popularly known as joazeiro, juazeiro or jud, is a tree found in
the semiarid region of Northeast Brazil and is considered a notable representative of the Caatinga. It has
several applications, from its use as a shampoo, due to the saponin content found in it, to as a medicinal
herb. Therefore, the objective of this work was to study the drying in a foam layer (foam-mat drying) of the
Ziziphus joazeiro bark for later obtaining the powder. The influence of the following variables was studied:
drying temperature, stirring time and jujube concentration, on the final drying time of the jujube bark. And
the physical characteristics of the formed foam were evaluated: stability, density, expansion and
incorporation of air. The physicochemical characterization of the powder obtained was also carried out

through the following analyses: water activity; solubility; soluble solids content; pH and NMR spectra. The
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foams produced showed good stability, being more stable for higher drying temperatures and higher
concentrations of jujube; the density decreased with the concentration of juazeiro and with the time of
agitation; and the greatest incorporation of air was obtained for the experiment with the longest stirring
time. In drying, the only variable with a significant influence on the final drying time was temperature. The
powder water activity values are within the range considered ideal for product conservation, the highest
water solubility value was 20.34% for the experiment under minimum conditions, the soluble solids content
of the powder obtained was considered low and the pH of the solutions produced with the obtained powder
are within the acceptable range to avoid the proliferation of microorganisms. It was not possible to identify
the characteristic signals of saponins in the NMR spectra. Therefore, it is concluded that drying in a foam
layer proved to be a satisfactory and viable method to obtain powdered jujube bark, and the powder obtained
showed characteristics that point to it as a good foaming agent.

Keywords: Juazeiro; saponins; NMR

Resumen

El juazeiro (Ziziphus joazeiro Mart.), También conocido popularmente como joazeiro, juazeiro o ju, es un
arbol que se encuentra en la region semidrida del noreste de Brasil y es considerado un representante notable
de la Caatinga. Tiene varias aplicaciones, desde su uso como champu, por el contenido de saponinas que
contiene, hasta como hierba medicinal. Por tanto, el objetivo de este trabajo fue estudiar el secado en una
capa de espuma (secado espuma-esterilla) de la corteza de Ziziphus joazeiro para su posterior obtencién
del polvo. Se estudié la influencia de las siguientes variables: temperatura de secado, tiempo de agitacién
y concentracién de azufaifo, sobre el tiempo de secado final de la corteza de azufaifo. Y se evaluaron las
caracteristicas fisicas de la espuma formada: estabilidad, densidad, expansion e incorporacién de aire. La
caracterizacion fisicoquimica del polvo obtenido también se realizd mediante los siguientes analisis:
actividad del agua; solubilidad; contenido de sélidos solubles; Espectros de pH y RMN. Las espumas
producidas mostraron buena estabilidad, siendo méas estables para temperaturas de secado maés altas y
concentraciones mas altas de azufaifo; la densidad disminuyd con la concentracion de juazeiro y con el
tiempo de agitacién; y la mayor incorporacién de aire se obtuvo para el experimento con mayor tiempo de
agitacion. En el secado, la Gnica variable que influyé significativamente en el tiempo de secado final fue la
temperatura. Los valores de actividad del agua del polvo se encuentran dentro del rango considerado ideal
para la conservacion del producto, el valor mas alto de solubilidad en agua fue 20.34% para el experimento
en condiciones minimas, el contenido de sélidos solubles del polvo obtenido se consideré bajo y el pH de
las soluciones producidas con el polvo obtenido estan dentro del rango aceptable para evitar la proliferacion
de microorganismos. No fue posible identificar las sefiales caracteristicas de las saponinas en los espectros
de RMN. Por tanto, se concluye que el secado en capa de espuma resulté ser un método satisfactorio y
viable para la obtencion de corteza de azufaifa en polvo, y el polvo obtenido presentd caracteristicas que lo
apuntan como un buen agente espumante.

Palabras clave: Juazeiro; saponinas; RMN
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1 Introdugdo

O juazeiro (Ziziphus joazeiro Mart.) € uma planta pertencente a familia das Rhamnaceae
encontrada principalmente na regido semiarida do Nordeste Brasileiro, e é considerado um representante
notavel da Caatinga (LORENZI e MATOS, 2008). Conhecido popularmente como joazeiro, juazeiro ou
jua é uma arvore de médio porte, capaz de resistir a grandes secas, permanecendo sempre verde, devido as
suas raizes pivotantes, que permitem a obtencdo de agua do subsolo (DANTAS et al., 2014).

E uma arvore de grande importancia econdmica e ecoldgica para a populagio nordestina, e possui
uma carga historica consideravel, sendo utilizada em shampoos devido a presenca de saponinas em varias
partes da planta, na produgdo local de lenha e carvdo, arborizacdo de ruas e jardins, além de possuir frutos
comestiveis, nos quais sio explorados de forma extrativista (LORENZI, 2009). E empregado na fabricacio
de sabdo, cosméticos e creme dental, e na indUstria madeireira (LORENZI e MATOS, 2008), além de servir
na alimentagdo de animais nos periodos de seca. Também é bastante explorado pela medicina popular como
expectorante, no tratamento de bronquites e Ulceras gastricas, além de febres, infec¢bes bacterianas, dores,
gengivite, entre outras enfermidades (LORENZI, 2009).

A importancia do estudo dessas plantas medicinais, como o Juazeiro, vem sendo apontadas pela
Organizacdo Mundial da Saide desde 1970, como uma fonte alternativa para descoberta de novas drogas
(PAN et al., 2013). Grande parte da populagdo mundial tem acesso a plantas e ervas medicinais, até nas
regifes mais pobres dos centros urbanos, sdo encontradas em feiras, mercados populares e nos quintais
residenciais (BADKE, BUDO, ALVIM, ZANETTI, e HEISLER, 2012). Os efeitos e informacdes acerca
de tais plantas tém sido obtidos e documentados, e demonstram o uso de varias espécies medicinais para o
tratamento de vérias doencas (BRITO et al., 2015).

A secagem é uma técnica que permite o estudo de plantas medicinais, assim como também é
capaz de aumentar a durabilidade de plantas e alimentos tendo em vista a perecibilidade dos mesmos. E
uma técnica que consiste na remocgéao da agua livre presente nos alimentos e plantas, aumentando assim sua
vida Gtil, além de apresentar vantagens como facilidade no transporte, comercializagdo e reducdo de perdas
(CELESTINO, 2010).

A secagem em camada de espuma (foam-mat drying) é uma técnica que transforma alimentos
ou materiais liquidos em espumas estaveis, por meio de uma forte agitacdo e incorporacdo de agentes
espumantes, para em seguida serem desidratados (Karim e Cheewai, 1999). Alguns materiais
naturalmente contém proteinas e/ou saponinas que produzem espumas quando batidos. Quando o material
ndo produz a espuma necessariamente estavel para a secagem, agentes espumantes sdo adicionados
(SANKAT e CASTAIGNE, 2004).

Por possuir uma quantidade consideravel de saponinas, 0 juazeiro se torna um material
interessante para a secagem em camada de espuma, uma vez que forma espumas estaveis sem que seja
necessaria a adicao de agentes espumantes, o que torna também interessante, o estudo do seu uso como
agente espumante.

Diante do exposto, pretende-se obter o p6 da entrecasca do Juazeiro (Ziziphus joazeiro Mart.)
pelo método de camada de espuma, assim como fazer a analise fisico-quimica do pé resultante, para

posterior aplicacdo como agente espumante.
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2 Metodologia

2.1 Matéria-prima

Como matéria-prima utilizada foram utilizados galhos de juazeiros coletados de um cultivo de
arvores, localizadas no municipio de Lucena (Latitude: 06° 54' 08" S; Longitude: 34° 52' 08" W) situado no

estado da Paraiba.

2.2 Extragéo e preparacgéo da matéria-prima

Os galhos dos juazeiros foram extraidos das arvores, ainda verdes. Em seguida, encaminhados
para o preparo da matéria prima. A primeira etapa da prepara¢do da matéria-prima (Figura 1) consistiu na
limpeza dos ganhos, com o intuito de remover sujeiras, areia e outros interferentes. Em seguida, a segunda
etapa, foi a raspagem dos ganhos, a fim de remover a casca dos mesmos (parte marrom), com o auxilio de
facas, expondo assim a entrecasca. Na terceira etapa da preparacdo, foi feita a extragdo da entrecasca dos
galhos, obtendo assim raspas da entrecasca. Apds a retirada de toda a entrecasca dos ganhos, as mesmas

foram congeladas até que fossem utilizadas, a fim de aumentar a vida Gtil das raspas.

Figura 1 - Preparacdo da matéria-prima: (a) limpeza, (b) remocéo da casca e (c) raspagem.

Fonte: Autores

2.3 Producao da espuma

Apos a extracdo das raspas da entrecasca dos galhos do juazeiro, trés quantidades diferentes de
entrecascas (15, 30 e 45 gramas) foram batidas em 150 mL de &gua, de acordo com estudos preliminares.

As entrecascas foram batidas com dgua em um liquidificador de alta rotagdo industrial da marca
Metvisa, com capacidade de 2 L e velocidade constante de 1800 rpm, por 1 minuto. Apds esse tempo o
suco obtido j& apresentava uma formagdo de espuma, dependendo da quantidade de raspa utilizada.

Apo6s a obtencdo do suco, o mesmo foi submetido a agitacdo mecanica vigorosa, em uma
batedeira planetéria da marca Arno, na velocidade 6 de agitagdo. De acordo com o planejamento
experimental, as espumas produzidas foram obtidas com as seguintes variagdes: 15 g/150 mL (10% de
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juazeiro - 0,1 g/mL), 30 g/150 mL (20% de juazeiro - 0,2 g/mL) e 45 g/150 mL (30% de juazeiro - 0,3
g/mL), e variando-se o tempo de agitagdo em 3, 4 e 5 minutos.

2.4 Planejamento Experimental Fatorial Completo

A secagem em camada de espuma da entrecasca do juazeiro foi realizada de acordo com um
planejamento experimental fatorial completo 2 + 3 pontos centrais, totalizando 11 experimentos. Foram
observadas a influéncia das varidveis independentes: tempo de agitacéo (tag); concentracao de juazeiro (C)
e temperatura de secagem (T) na variavel dependente: tempo final de secagem. Nas Tabela 1 e 2 sdo
mostrados os valores codificados e reais das varidveis independentes e a matriz do planejamento

experimental fatorial completo, respectivamente

Tabela 1 — Valores codificados e reais das varidveis independentes.

Niveis
Variaveis
-1 0 +1
Tempo de agitacdo (min) 3 4 5
Concentracdo de entrecasca de Juazeiro (g/mL) 0,1 0,2 0,3
Temperatura de secagem (°C) 50 60 70
Fonte: Autores
Tabela 2 — Matriz do planejamento fatorial completo 22 + 3 pontos centrais.
) Variaveis independentes
Experimentos

tag (Min) Cjua (g/mL) T (°C)

1 3(-1) 0,1 (-1) 50 (-1)

2 5() 0,1 (-1) 50 (-1)

3 3(-1) 0,3 (1) 50 (-1)

4 5(@) 0,3 (1) 50 (-1)

5 3(-1) 0,1(-1) 70 (1)

6 5(1) 0,1 (-1) 70 (1)

7 3(-1) 0,3 (1) 70 (1)

8 5(1) 0,3 (1) 70 (1)

9 4 (0) 0,4 (0) 60 (0)

10 4 (0) 0,4 (0) 60 (0)

11 4 (0) 0,4 (0) 60(0)

tag — tempo de agitagéo; Cj.s— concentracéo de entrecasca de juazeiro; T — temperatura de secagem

Fonte: Autores

As variaveis independentes, assim como seus niveis, foram determinadas através de testes
preliminares realizados. A fim de considerar a aleatoriedade do planejamento, os experimentos ndo foram
feitos na mesma ordem apresentada na Tabela 2.
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O programa STATISTICA® 10 foi utilizado para o calculo dos principais efeitos e as interacdes
das varidveis independentes (concentracdo de entrecasca de juazeiro, tempo de agitacdo e temperatura de
secagem) sobre a varidvel dependente (tempo final de secagem), assim como a influéncia das variaveis

independentes sobre as caracteristicas fisicas da espuma e do p6 obtido.

25 Caracterizacao fisica da espuma da entrecasca de juazeiro
25.1 Densidade

A densidade da espuma foi determinada através da medi¢do da massa e do volume ocupado pela
mesma em temperatura ambiente. As espumas foram colocadas em uma proveta de 100 mL até o
preenchimento total do volume, e colocadas em uma balanga semi analitica da marca Shimadzu modelo

BL3200H, sendo o calculo da densidade feito através da Equagdo 1.
p== (1)
Sendo: m = massa (g); v = volume (mL)

2.5.2  Porcentagem de expanséo

Pelo célculo das densidades do suco e da espuma foi possivel determinar o percentual de

expansdo da espuma, através da Equago 2:

1 1
Yexpansio = LERUME Psuco w1000, 2

Psuco

Onde,
Psuco = densidade do suco (g/mL);

pespuma = densidade da espuma (g/mL);
2.5.3 Estabilidade

A estabilidade da espuma foi avaliada através da metodologia de Sauter e Montoure (1972)
adaptado por Karim e Wai (1999), onde foi medido o volume drenado de 10 gramas de espuma, em
intervalos de 10 minutos, mantida nas temperaturas de secagem dos experimentos, 50° C, 60 °C e 70° C.

2.5.4  Incorporacao de ar (over run)

A determinacéo da incorporacédo de ar foi feita avaliando o volume do suco do juazeiro em um

béquer antes e depois da batedura. O suco preparado para cada concentracdo, foi submetido a forte agitacdo
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nos tempos pré-determinados no planejamento fatorial, e a expansdo observada. O céalculo da incorporagéo

de ar foi feito pela Equacéo 3.

(%)over run = VfV_iVi X 100% (3)

Onde:
Vi= Volume inicial do liquido;

Vi = Volume da espuma formada apds agitacéo;
2.6 Secagem da espuma da entrecasca de juazeiro

A espuma obtida de acordo com o planejamento experimental fatorial completo (Tabela 2), foi
depositada em bandejas de zinco galvanizado, com 1 mm de espessura, sem bordas laterais e com o fundo
removivel, previamente pesada com o auxilio de uma balanga semi analitica, sendo mantida constante a
espessura da espuma de 5 mm em todos os experimentos realizados, e colocadas em uma estufa de
circulacdo de ar (marca Solab modelo SL102).

A bandeja contendo a espuma foi pesada em intervalos de tempos: nos primeiros 30 minutos, a
bandeja foi pesada de 5 em 5 minutos, em seguida de 10 em 10 minutos, e & medida que a variagao do valor
obtido ap6s a pesagem diminuia, o intervalo entre uma pesagem e outra aumentava, até ndo haver mais
variacdo na massa do sistema, que é o indicativo que se atingiu o equilibrio.

Ao final do processo, o pé obtido foi armazenado em sacos plasticos com fechamento hermético,
e colocados e potes de acrilico, com fechamento hermético e silica no seu interior para analises posteriores.

2.7 Anélises fisicas e quimicas dos pos obtidos
2.7.1  Atividade de agua

A atividade de dgua (aw) foi determinada pela leitura direta das amostras de po resultante da

secagem em camada de espuma no medido de 4gua Novasina, a 30 °C.
2.7.2  Solubilidade em agua

O método utilizado para determinar a solubilidade do pé em agua foi baseado nas alteracoes que
Cano-Chauca et al,. (2005) realizaram no método de Eastman e Moore (1984). Amostras de 0,5 g de p6
foram adicionados a 50 mL de agua destilada, e submetidas a vigorosa agitacdo, em seguida a solucdo foi
centrifugada e uma aliquota de 12,5 mL do sobrenadante foi colocada em uma placa de Petri, previamente
tarada, e levada para estufa a 105 °C até a evaporacdo total da dgua. A solubilidade foi calculada através da

Equacdo 4:
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- (Myesidual—Mtara)*V soluga
%Solubilidade = ~—L&&aua: _1aTd-  S00R0 4 100% (4)
Valiquota*Mamostra

Onde:

Mresidual = Massa residual apds a evaporacdo da agua (g);
Miara = Massa da placa de Petri vazia ();

Vsolugao = Volume total da solugéo (mL);

Vaiiquota = VOlume da aliquota submetida a secagem (mL);

Mamostra = Massa inicial da amostra (g);

2.7.3  Sélidos soltveis totais (°Brix)

A medida do °Brix foi realizada a temperatura ambiente (25 °C) com leitura direta em
refratdbmetro Nova Instruments, colocando trés gotas da solugéo resultante da diluigdo de 1 g do p6 e 10
mL de 4gua destilada submetidas a forte agitacdo e filtragdo, no equipamento e efetuando a leitura
(BRASIL, 2008).

2.7.4  Potencial hdrogenionico (pH)

O pH do pd foi medido através da leitura de uma solugéo feita com 1 g do p6 diluido em 10 mL
de dgua destilada submetidas a forte agitacdo e filtracdo, em um medidor de pH metro digital da marca Del

Lab, com eletrodo de vidro, devidamente calibrado com soluges tampé&o de pH 7,00 e 4,00.

2.7.5 Obtencdo do extrato para identificacdo de saponinas

Foi produzido um extrato dos pds a fim de realizar a identificacdo da presenca de saponinas nas
amostras de pos de juazeiro obtidos. Foram diluidos 1 g de p6 em 50 mL de agua destilada, a solucédo foi
agitada por 2 minutos em um agitador de solu¢do. Em seguida a solucdo foi deixada em repouso por 30
minutos e filtrada. O liquido filtrado foi colocado em béqueres de 50 ml e colocado em uma estufa de
circulagdo de ar (Solab modelo SL102) a 40°C até que ocorresse completa evaporacao da agua.

O extrato resultante foi encaminhado para o Laboratdrio Multiusuario de Caracterizacdo e
Anélise (LMCA-IPEFARM), onde foi colocado no equipamento

3 Resultados e Discussoes

3.1 Densidade, Expanséo e Incorporacéo de ar (Over run)

Os resultados para a densidade, expansdo e incorporacdo de ar da espuma sdo mostrados na
Tabela 3.
Através dos resultados da Tabela 3 foi observado que as densidades diminuem com a diminuicéo

tanto da concentracdo de juazeiro e do tempo de agitacdo. Sendo o maior valor de densidade obtido para as
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condic@es do fatorial maximo (tag = 5 min; Cjus = 30%), e 0 menor valor obtido nas condi¢des do fatorial
minimo (tag= 3 min; Cjus =10%).

Oliveiraet al., (2020) ao trabalharem com a folha da gravioleira (Annona muricata Linn) utilizou
o emulsificante Portogel® para a obtencdo da espuma e encontrou maiores valores de densidade para
menores valores de concentracdo de emulsificante e tempo de agitacdo. Na literatura, ainda ndo é possivel
encontrar dados acerca do juazeiro.

Os maiores valores de expansdo foram obtidos nos experimentos 5 e 1, nas condi¢des do fatorial
minimo do planejamento (tag = 3 minutos e Cjus = 10%) e no ponto central. Nesse experimento a expansao
foi de 1480% e 1440% respectivamente. E o menor valor obtido foi para o experimento 4, nas condi¢des
do fatorial méaximo (t,g = 5 minutos e Cjus = 30%), sendo o valor da expansdo de 1058%. Oliveira et al
(2020) encontrou resultados semelhantes para a expansdo, maior expansdo para menores valores de
densidade.

Segundo Silva (2012) a expansdo da espuma é diretamente relacionada a massa especifica da
mesma, ou seja, quanto maior a expansao, menor a densidade, semelhante com o que foi encontrado nesse
estudo.

Para a incorporagéo de ar os maiores valores foram observados para os experimentos 3 (tag = 5
minutos e Cjus = 10%) e 4 (t,g = 5 minutos e Cjus = 30%), tendo, ambos, 400%. Os menores valores para a
incorporagdo de ar foram obtidos nos experimentos 1 (tag = 3 minutos e Cjus = 10%) e 2 (tag = 3 minutos e
Ciua = 30%) tendo sido, para ambos, 100% de incorporacéo de ar. Os experimentos com maior tempo de
agitacdo obtiveram os maiores valores de incorporacao de ar, € 0s menores valores para 0s experimentos

com menor tempo de agitacdo.

Tabela 3 — Valores das densidades, expanséo e incorporagdo de ar

Experimentos Condicdes Densidade (g/mL) %Expansdo Over run (%)
1 tag = 3 min; Cjus = 10% 0,06+0,003 1440+0,9 100
2 tag = 3 min; Cjus = 30% 0,07+0,01 1215+0,13 100
3 tag = 5 min; Cjus = 10% 0,08+0,001 1109+0,26 400
4 tag = 5 min; Cjus = 30% 0,09+0,02 1058+0,26 400
5 tag = 4 min; Cjus = 20% 0,06+0,004 1480+0,89 100

Fonte: Autores

3.2 Estabilidade

As espumas que nao desestabilizam ou colapsam por pelo menos uma hora, s&o as mais indicadas
para o processo de secagem (KUDRA e RATTI, 2006). A estabilidade é determinada pelo inverso do
volume drenado, ou seja, quanto menor o volume desprendido da espuma, mais estavel ela é considerada,
e consequentemente, melhores serdo os resultados no processo de secagem (KARIM e WAI ,1999).

O comportamento da estabilidade foi analisado nas condicBes extremas do planejamento
experimental (pontos de maximo e minimo) e no ponto central por 90 minutos, conforme mostrado na

Figura 2.
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Pela Figura 2 foi observado que a espuma nas condi¢des méximas do planejamento fatorial
experimental é a que possui maior estabilidade, pois ndo teve volume drenado durante os 90 minutos. A
espuma com menor estabilidade foi a espuma nas condi¢des do fatorial minimo, onde foi observado o
desprendimento de 4 mL nos primeiros 10 minutos da analise e 5,5 mL de liquido em 90 minutos. Nas
condigdes centrais do planejamento, ocorreu um desprendimento de 0,23 mL aos 90 minutos de anélise.

As espumas que ndo desestabilizam ou colapsam por pelo menos uma hora, s&o as mais indicadas
para o processo de secagem (Brygidyr, Rzepecka e Mcconnell, 1977; Ratti e Kudra, 2006). No estudo de
Oliveira et al, (2020) foram observados o desprendimento de volume da espuma da folha da graviola de 2,5
mL, 2,6 mL e 4,4 mL para as condi¢des minimas, centrais e maximas do planejamento em 60 minutos,
respectivamente. De modo geral, pode-se considerar o resultado de estabilidade da espuma do Ziziphus
joazeiro satisfatério, visto que o maior volume drenado foi de 55 mL nas condi¢gbes minimas do

planejamento.

Figura 2 - Estabilidade da espuma para o Ponto Méaximo (30% de Jud; 5 minutos de agitacdo; 70°C); Ponto
Minimo (10% de Jud; 3 minutos de agitacdo; 50°C); Ponto Central (20% de Jua; 4 minutos de agitacéo;
60°C).

o

} B EXF 1({3min; 10%; 50°C)
7 # EXF 8 (5 min; 20%; 70°C)
. EXF 2 {4 min; 20%; 80°C)
&
= = - n n n n n n
E 54
=]
=
o, -
.
e
i |
o 3
E
=
=2 2
i -
'-"—| (i | T T T T T T T
a 20 40 L] a0 1040

Tempe {(min}

Fonte: Autores

3.3 Secagem em camada de espuma

Na Tabela 4 sdo mostrados os resultados obtidos para o tempo final de secagem da secagem das

espumas da entrecasca do juazeiro.

Tabela 4 — Resultados obtidos da secagem das espumas da entrecasca do juazeiro.

) o Variavel
Experimentos Variaveis independentes
dependente




tag (Min) Ciua (%) T(°C) Tempo (min)
1 3(-1) 10 (-1) 50 (-1) 180
2 5(1) 10 (-1) 50 (-1) 180
3 3(-1) 30 (1) 50 (-1) 190
4 5() 30 (1) 50 (-1) 150
5 3(1) 10 (-1) 70 (1) 110
6 5() 10 (-1) 70 (1) 120
7 3(1) 30 (1) 70 (1) 120
8 5(1) 30 (1) 70 (1) 110
9 4 (0) 20 (0) 60 (0) 130
10 4 (0) 20 (0) 60 (0) 130
11 4 (0) 20 (0) 60 (0) 130

Fonte: Autores
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Pelos resultados mostrados na Tabela 4.6 foi observado que os menores tempos de secagem

foram obtidos nos experimentos 5, 6, 7 e 8, cuja temperatura de secagem foi de 70 °C, o que reflete a

influéncia da temperatura de secagem na secagem em camada de espuma das espumas da entrecasca do

juazeiro. Notou-se ainda que, para 0s experimentos realizados a 50 °C teve-se 0s maiores tempos de

secagem em relacdo as outras temperaturas.

3.4 Analise estatistica dos resultados da secagem

Na Figura 3 é mostrado o Diagrama de Pareto para o tempo final de secagem da secagem das

espumas da entrecasca do Ziziphus joazeiro.

Figura 3 — Diagrama de Pareto para o tempo de secagem da entrecasca do Ziziphus joazeiro.
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Pela Figura 3 foi verificado que apenas a variavel independente temperatura de secagem
apresentou-se significativa para o processo, exercendo uma influéncia de sinal negativo sobra a variavel de
resposta tempo de secagem, ou seja, quanto maior a temperatura, menor o tempo final de secagem.

Na Figura 4 sdo mostradas as superficies de respostas que mostram a comparagdo entre as
variaveis independentes do processo em relacdo a variavel dependente tempo de secagem.

Figura 4 — Superficies de resposta para as variaveis tempo de secagem, mantendo fixo nos niveis médios:
a) concentragdo; b) tempo de agitacgdo; c) temperatura.
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Fonte: Autores

Pela Figura 4a foi observado que a temperatura exerce influéncia significativa no tempo de
secagem, negativa, o que indica que quanto maior a temperatura menor serd o tempo de secagem, podendo
assim confirmar o resultado apresentado pelo Diagrama de Pareto (Figura 3).

E possivel observar que o tempo de agitacdo n4o apresentou influéncia significativa nas analises,
mas ha uma tendencia nos maiores niveis de menor tempo de secagem, enquanto que para a concentragao
de jua ndo apresentou influéncia significativa sobre o tempo de secagem.

Com a analise das superficies de respostas, é possivel confirmar o resultado apresentado pelo

Diagrama de Pareto (Figura 3), que mostra que a variavel independente Temperatura de secagem foi a Uinica
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que apresentou influéncia significativa no tempo de secagem, e que 0s menores tempos de secagem, foram

obtidos nos maiores niveis de Temperatura.

3.5 Caracterizagdo do po da entrecasca do jua

Os resultados das analises feitas para caracterizagdo do pd, atividade de &gua, solubilidade, °Brix

e pH sdo apresentados na Tabela 5.

Tabela 5 — Resultados da atividade de &gua, solubilidade em 4gua, °Brix e pH do p6 da entrecasca do

Ziziphus joazeiro.

Experimentos aw Solu?oi/:)i)dade SST(°Brix) pH
1 (3 min, 10%, 50 °C) 0,27 20,34+40,35 18,33+0,88 6,69+0,13
2 (5 min, 10%, 50 °C) 0,29 19,90+0,28 17,3340,44 6,60+0,06
3 (3 min, 30%, 50 °C) 0,27 21,95+0,58 20,33+1,11 7,00£0,20
4 (5 min, 30%, 50 °C) 0,29 20,31+0,77 18,3341,11 6,28+0,12
5 (3 min, 10%, 70 °C) 0,25 15,9240,55 18,3340,44 6,04+0,11
6 (5 min, 10%, 70 °C) 0,30 16,5840,11 18,83+0,22 6,89+0,04
7 (3 min, 30%, 70 °C) 0,31 17,89+0.01 17,33+1,77 6,10+0,04
8 (5 min, 30%, 70 °C) 0,32 18,45+0,33 16,33+1,11 6,12+1,11
9 (4 min, 20%, 60 °C) 0,32 18,85+0,36 20,33+0,44 6,77+0,09
10 (4 min, 20%, 60 °C) 0,33 18,85+0,36 20,3340,44 6,77+0,09
11 (4 min, 20%, 60 °C) 0,31 18,85+0,36 20,3340,44 6,77+0,09

Fonte: Autores

Pela Tabela 5 foi observado que os menores valores de atividade de 4gua foram de 0,27+0,02 no
experimento 1 e 0,27£0,01 no experimento 3. Foi observado que os valores foram semelhantes, nédo
apresentando nenhuma variacgao consideravel entre os diferentes experimentos.

Uma vez que valores de atividade de agua menores que 0,3 apresentam velocidade das reacdes
quimicas e enzimaticas tendendo a zero, e como consequéncia 0 ndo desenvolvimento de microrganismos
(Celestino, 2010), os valores obtidos nesse estudo sdo considerados satisfatdrios, pois se encontram na faixa
desejada.

A solubilidade é um parametro que verifica a capacidade do p6 de se manter em uma mistura
homogénea com agua, ou seja, a estabilidade da mistura constituida pela dissolucdo das particulas pelo
liquido (VISSOTO et al., 2006).

Pelos resultados obtidos para a solubilidade em &gua dos p6s da entrecasca do juazeiro secos em
camada de espuma foi observado que os mesmos apresentaram solubilidade entre, aproximadamente, 15 e
22%.

O maior valor de solubilidade obtido foi de 21,95+0,35% no experimento 3, que possui maior

concentragdo de entrecasca de juazeiro, menor tempo de agitacdo e menor temperatura de secagem. A
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menor solubilidade foi de 15,92+1,55% no experimento 5, que possui menor concentracdo de entrecasca
de juazeiro, menor tempo de agitacdo e maior temperatura de secagem.

De acordo com a Tabela 5 foi observado pouca variagdo entre os valores médios de soélidos
sollveis totais, sendo o maior valor encontrado no experimento 3 e no ponto central, com o valor de 20,33
+ 1,11 °Brix e 20,33 + 0,44 °Brix, respectivamente, e 0 menor valor foi no experimento 8, com o valor de
16,33 £ 1,11 °Brix.

Foi observado também que o maior valor de pH foi de 7,00+0,20 obtido no experimento 3 (menor
temperatura de secagem e maior concentracdo de juazeiro). O menor valor foi de 6,04+0,11 obtido no
experimento 5 (maior temperatura de secagem e menor concentracdo de juazeiro), o que indica um

comportamento neutro.

3.6 Identificacdo de Saponinas

Os espectros de RMN de saponinas, presentes nos pos da entrecasca de jud obtidos pela secagem

em camada de espuma, sdo mostrados na Figura 5.

Figura 5 — Espectros de RMN de saponinas obtidos para os p6s obtidos nas condi¢fes do planejamento
experimental fatorial completo (oito amostras dos fatoriais e uma do ponto central totalizando nove

amostras).
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Fonte: Autores

Khakimov et al. (2016), em seu estudo sobre triagem de saponinas em plantas, aplicou
plataformas analiticas como a espectroscopia de RMN para identificar e quantificar saponinas triterpénicas

em extratos de folhas de plantas Berberis vulgaris, uma planta medicinal nativa da Europa (Figura 6).
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Figura 6 - Espectros de RMN obtidos para folhas da Berberis vulgares.
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Fonte: KHAKIMOQV et al. (2016)

O espectro mostrado na Figura 6 foi usado como comparativo para 0s espectros obtidos das
amostras de juazeiro, uma vez que na Figura 6, na regido destacada, é possivel identificar os sinais bem
caracteristicos para as saponinas, sendo uma resposta a esses grupos.

Pela comparacdo dos espectros das Figuras 5 com a Figura 6, ndo é possivel identificar os sinais
caracteristicos das saponinas na mesma regido dos espectros do juazeiro. O que pode ser explicado pelo
fato de que, saponinas, sdo sensiveis a altas temperaturas. Acima de 40 °C o risco de degradacao é alto.
Como na secagem do juazeiro em camada de espuma, as temperaturas utilizadas foram todas acima de 40
°C, isso pode ter causado uma degradac&o das saponinas presentes nas amostras, 0 que explicaria a auséncia

dos sinais nos espectros.

4 Consideracdes Finais

As espumas produzidas apresentaram boa estabilidade, sendo mais estaveis para maiores
temperaturas de secagem e maiores concentracfes de juazeiro. A densidade da espuma diminuiu com a
concentracdo de juazeiro assim como com o tempo de agitacdo, sendo os valores obtidos dentro do
esperado. Os menores valores de densidade resultaram em uma maior expanséo da espuma, como esperado.
E a maior incorporacéo de ar, foi obtida para o experimento com maior tempo de agitacéo.

Quanto a secagem a Unica variavel que apresentou influéncia significativa no processo foi a
temperatura, causando uma diminui¢ao do tempo de secagem para temperatura mais elevadas.

Os valores de atividade de dgua do p6 se mantiveram dentro da faixa considerada ideal para a
conservacdo do produto. O maior valor de solubilidade em &gua foi de 20,34% para 0 experimento nas
condigBes minimas. O teor de solidos solGveis do po obtidos foi considerado baixo. O pH das solugGes
produzidas com o pd obtido se encontram dentro da faixa aceitvel para evitar a proliferacdo de

microrganismaos.
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Né&o foi possivel identificar os sinais caracteristicos de saponinas nos espectros de RMN nas
nove amostras.

De maneira geral, a secagem em camada de espuma mostrou-se um método satisfatdrio e vidvel
para a obtencdo da entrecasca do juazeiro em pd, e o pd obtido apresentou caracteristicas que o apontam

como um bom agente espumante.
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