UNIVERSIDADE FEDERAL RURAL DE PERNAMBUCO S
O PaCTA
DEPARTAMENTO DE CIENCIAS DOMESTICAS
PROGRAMA DE POS-GRADUACAO EM CIENCIA E TECNOLOGIA DE
ALIMENTOS

ESTUDO DA ESTABILIDADE DO SUCO DE CIRIGUELA
(Spondias purpurea L.) ATOMIZADO

NATHALIA CAVALCANTI DOS SANTOS

Recife
2016



UNIVERSIDADE FEDERAL RURAL DE PERNAMBUCO
DEPARTAMENTO DE CIENCIAS DOMESTICAS
PROGRAMA DE POS-GRADUACAO EM CIENCIA E TECNOLOGIA DE
ALIMENTOS

NATHALIA CAVALCANTI DOS SANTOS

ESTUDO DA ESTABILIDADE DO SUCO DE CIRIGUELA
(Spondias purpurea L.) ATOMIZADO

Dissertacao apresentada ao
Programa de POs-Graduacdo em
Ciéncia e Tecnologia de Alimentos,
da Universidade Federal Rural de
Pernambuco, como requisito para
obtencdo do Grau de Mestre em
Ciéncia e Tecnologia de Alimentos.

ORIENTADOR/A: MARIA INES SUCUPIRA MACIEL

CO-ORIENTADOR: JOSE SEVERINO DE LIRA JUNIOR

Recife
2016



Ficha catalografica

S237e

Santos, Nathalia Cavalcanti dos

Estudo da estabilidade do suco de ciriguela (Spondias
purpurea L.) atomizado / Nathalia Cavalcanti dos Santos. —
Recife, 2016.

73f. 1l

Orientadora: Maria Inés Sucupira Maciel.

Dissertagéo (Mestrado em Ciéncia e Tecnologia de
Alimentos) — Universidade Federal Rural de Pernambuco,
Departamento de Ciéncias Domésticas, Recife, 2016.

Inclui referéncias e apéndice(s).

1. Atomizacao 2. Armazenamento 3. Transi¢ao vitrea
4. |sotermas de sorcao |. Maciel, Maria Inés Sucupira,
orientadora Il. Titulo

CDD 664




UNIVERSIDADE FEDERAL RURAL DE PERNAMBUCO
DEPARTAMENTO DE CIENCIAS DOMESTICAS
PROGRAMA DE POS-GRADUACAO EM CIENCIA E TECNOLOGIA DE
ALIMENTOS

ESTUDO DA ESTABILIDADE DO SUCO DE CIRIGUELA
(Spondias purpurea L.) ATOMIZADO

Por Nathalia Cavalcanti dos Santos

Esta dissertacdo foi julgada para obtencdo do titulo de Mestre em Ciéncia e
Tecnologia de Alimentos e aprovada em / / pelo Programa de
Pos-Graduacao em Ciéncia e Tecnologia de Alimento em sua forma final.

Banca Examinadora:

Profa Dra. Enayde de Almeida Melo
Universidade Federal Rural de Pernambuco

Profa Dra. Vera Lucia Arroxelas Galvdo de Lima
Universidade Federal Rural de Pernambuco

Profa Dra. Yéda Medeiros Bastos de Almeida
Universidade Federal de Pernambuco



Dedico ao Preto Velho e a todos os pretos e
pretas novos e velhos que estiveram comigo
nesta caminhada. Dedico ainda a todos os
seres que me acompanharam nesta trajetoria,
em especial aos seres do amor, da liberdade
e da compaixao. Que todo e qualquer merito
gerado durante a producao desta dissertacéo
possa se expandir e beneficiar todos os seres.



AGRADECIMENTOS

Escrevo estes agradecimentos, por reconhecer a importancia de cada um
dos que estiveram presentes durante a producéo desta dissertacao.

Ao amor que me permitiu existir, materializado nas formas de Maria José
Gomes Cavalcanti dos Santos e José Severino dos Santos.

Ao meu amor-presente, materializado na forma de Silas Carlos Rocha da
Silva.

Ao amor fraterno materializado na forma de Wagner e Heloisa.

A minha irma de alma gémea, materializada na forma de Ana Carolina dos
Santos Costa.

Ao NEIMFA e todos que fazem o NEIMFA, por todo aprendizado e
crescimento espiritual.

Aos Mestres do NEIMFA que, mesmo sem saber ler ou escrever, sao
capazes de educar.

A todos os educadores que passaram por minha vida, em especial aos que
educam pelo exemplo.

Aos companheiros de pesquisa, Michelle, Marcony, Rose, Williams, Larry,
Mary, Jaque, Erika, Regina, Carla, Robson, Jokderlea, por me aturarem nos dias
de “bom” humor, pela paciéncia e assisténcia.

A orientadora, Maria Inés Sucupira Maciel, pela orientacdo e aprendizado.

A FACEPE pelo financiamento.

A UFRPE e ao PGCTA.

A UFPB, em especial ao LACOM.

E a todos os seres que estiveram presentes durante estes dois anos, e

possibilitaram esta conquista.



“Tudo o que a gente faz, o trabalho, a ciéncia, a politica, a
arte, sdo meios para o grande fim que € o jardim. Saber por
saber, saber que ndo sonha com o jardim, que s6 deseja
virar tese ou artigo em revista internacional, € manifestacéo
de loucura”.

Rubem Alves (1933-2014)



RESUMO

A ciriguela (Spondias purpurea L.) apresenta uma excelente qualidade sensorial,
bastante consumida no nordeste brasileiro. Por apresentar um curto periodo de
colheita e alta perecibilidade, esta fruta apresenta Otimas perspectivas comerciais
por meio da aplicacdo de técnicas de processamento, como a secagem por
atomizacdo. A secagem por atomizacao visa a producdo de um produto em po
mais estavel de modo a estender sua vida de prateleira. O conhecimento da
temperatura de transicdo vitrea (Tg) e estudo das isotermas de sorcdo s&o
bastante utilizados para avaliar a estabilidade do p6é durante o armazenamento e
controlar a qualidade do produto no processo de secagem por atomizacdo. Esta
dissertacdo tem como objetivo estudar a estabilidade do suco de ciriguela
atomizado armazenado por 90 dias em trés atividades de agua (aw 0,1, 0,2 e 0.3)
na temperatura de 25°C. Andlises peridédicas de atividade de agua, umidade,
acido ascorbico, carotendides totais, fenodlicos totais, ensaios da atividade
antioxidante, cor, determinacdo da temperatura de transicdo vitrea foram
realizadas nos tempos inicial, ap6s 30, 60 e 90 dias. Além disso, a determinacao
das isotermas de sorcao foi realizada. Os maiores valores para atividade de agua
e umidade n&o ultrapassaram 0,37 e 5,92%, respectivamente, considerados
estaveis e seguros para alimentos secos. Ao final do periodo de armazenamento,
0S maiores teores de compostos bioativos (acido ascorbico, carotendides e
fendlicos totais), a menor diferenca de cor e maior temperatura de transicao vitrea
foram obtidos sob condi¢cdes de armazenamento em aw 0,2, indicando que esta
condicdo proporcionou maior estabilidade para o suco de ciriguela atomizado.
Para a determinacéo das isotermas, a modelagem GAB apresentou melhor ajuste
aos dados, e a curva obtida foi do tipo lll, indicando que o suco de ciriguela
atomizado é caracterizado como uma amostra amorfa, rica em compostos
hidrofilicos. O armazenamento do suco de ciriguela atomizado em aw 0,2 a 25°C
mantém as caracteristicas estudadas mais estaveis por 90 dias.

Palavras-chave: atomizacao; fitoquimicos bioativos; armazenamento; transi¢cao
vitrea; isotermas de sor¢ao.
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ABSTRACT

The red mombin fruit (Spondias purpurea L.) present an excellent sensory quality,
being widely consumed in northeastern Brazil. By presenting a short period of
harvest and high perishability, this fruit has great commercial prospects by
applying processing techniques such as spray drying. Spray drying is aimed at
producing a more stable powdered product in order to extend their shelf life. The
knowledge of the glass transition temperature (Tg) and the study of the sorption
isotherms are often used to assess the stability of the powder during storage and
control the quality of product in the spray drying process. This dissertation aims to
study the stability of the atomized red mombin fruit juice stored for 90 days in three
activity water (aw 0.1, 0.2 and 0.3) at 25 °C. Periodic analyzes of water activity,
moisture, ascorbic acid, carotenoids, phenolic compounds, antioxidant activity
assays, determination of color, determination of the glass transition temperature
were performed in the early days, after 30, 60 and 90 days. Furthermore, the
determination of the sorption isotherms was carried out. The highest values for
water activity and humidity did not exceed 0.37 and 5.92%, respectively,
considered stable and safe for dry food. At the end of the storage period, the
higher levels of bioactive compounds (ascorbic acid, carotenoids and phenolic),
the smallest color difference and higher glass transition temperature were
obtained under storage conditions aw 0.2, indicating that this condition provided
the highest stability for the atomized red mombin fruit juice. For the determination
of the sorption isotherms, the GAB modeling showed a better fit to the data, and
the obtained curve was type lll, indicating that the red mombin fruit juice is
atomized characterized as a amorphous sample rich in hydrophilic compounds.
The storage atomized red mombin fruit juice in aw 0.2 at 25°C maintains the
characteristics studied more stable for 90 days.

Keywords: atomization; phytochemical bioactive; storage; glass transition;
sorption isotherms

Vi



LISTA DE FIGURAS

FIQUIa | = CIMQUEIAL ... e 17
Figura Il — Estrutura quimica do acido ascoOrbicCo.............ccccevvvvvvviiiiiiiiiiiei e, 21
Figura Il — Estrutura quimica do B-caroteno e liCOPenO..........cuuveeeeeiiiiiieeeeeeenns 23
Figura IV — Estrutura quimica do acido galiCo.............cccevvvvviiiiiiiiiiii e, 25
FIQUIa V = ATOMIZAUO.......ooiiiiiiieeeeii et e 27
Figura VI — Isoterma de SOIGAO..........cccvvviieiiiiiiieie e e eee e e e e e e e 34

Figura 1 — Efeito do tempo de armazenamento (30, 60, 90 dias) e da atividade de
agua (0,1, 0,2, 0,3) na atividade de agua (aw) do suco de ciriguela atomizado
ArMAzZENAA0 @ 25°C ..o 53

Figura 2 — Efeito do tempo de armazenamento (30, 60, 90 dias) e da atividade de
agua (0,1, 0,2, 0,3) na umidade do suco de ciriguela atomizado armazenado a
125 e TP RP PRI 54

Figura 3 — Efeito do tempo de armazenamento (30, 60, 90 dias) e da atividade de
agua (0,1, 0,2, 0,3) no teor de acido ascorbico (mg AA/100g massa seca) do suco
de ciriguela atomizado armazenado @ 25°C .........uuiiiiiiiiiiiiee e 55

Figura 4 — Efeito do tempo de armazenamento (30, 60, 90 dias) e da atividade de
agua (0,1, 0,2, 0,3) no teor de carotendides (ug B-caroteno/g massa seca) do
suco de ciriguela atomizado armazenado a 25°C ......ccooveiiiiiiiiiieeeee 57

Figura 5 — Efeito do tempo de armazenamento (30, 60, 90 dias) e da atividade de
agua (0,1, 0,2, 0,3) na diferenga de cor (AE) do suco de ciriguela atomizado
ArMAazenadO @ 25°%C ..o 59

Figura 6 — Efeito do tempo de armazenamento (30, 60, 90 dias) e da atividade de
agua (0,1, 0,2, 0,3) no teor de compostos fendlicos (mg EAG/100g massa seca)
do suco de ciriguela atomizado armazenado a 25°C ........cccoeeveeeieiiieeriiiin 61

Figura 7 — Efeito do tempo de armazenamento (30, 60, 90 dias) e da atividade de
agua (0,1, 0,2, 0,3) na capacidade de sequestro do radical ABTS+" (%) do suco de
ciriguela atomizado armazenado @ 25°C ........ouvviiiiiiiiiiii e 62

Figura 8 — Efeito do tempo de armazenamento (30, 60, 90 dias) e da atividade de
agua (0,1, 0,2, 0,3) na temperatura de transicdo vitrea (°C) do suco de ciriguela
atomizado armazenado @ 25°C .....iiiiiiiiiee e 64

Figura 9 — Isotermas de sor¢édo do suco de ciriguela atomizado a 25°C usando a
MOAEIAGEM GAB......coiiiiee it e e e e 66
Figura 10 — Aparéncia fisica do suco de ciriguela atomizado submetido a
diferentes umidades relativas .............coooviviiieieiiic e e 66
Figura 11 - Termogramas do suco de ciriguela atomizado produzido com
maltodextrina 10DE no tempo inicial (A) e armazenados por 90 dias em aw 0,1
(B), 0,2 (C) € 0,3 (D) eeeeeeeeeeeeeeieiii ettt e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e aan e 72

VIiI



LISTA DE TABELAS

Tabela | — Composi¢édo quimica da polpa de ciriguela.............cccoccviviiviieeeiveeennnn. 18
Tabela 1 — Umidade relativa das solu¢cbes saturadas de sais selecionadas a
1225 e P 51
Tabela 2 — Modelos matematicos usados para descrever as isotermas de sorcao..
............................................................................................................................... 51
Tabela 3 — Parametros de cor (L*, a*, b*) do suco de ciriguela atomizado
armazenado Por 90 dias 8 25 “C ..o 58
Tabela 4 — Parametros estimados dos modelos GAB, Halsey e Oswin para o suco
de ciriguela @atOMIZAUO. ...t 65

Tabela 5 — Respostas da caracterizagéo fisico-quimica e atividade antioxidante
do suco de ciriguela atomizado armazenado por 90 dias em trés aw (0,1, 0,2 e
(00 ) - 1245 R TSP ERPRUOTRPRPR 66



LISTA DE ABREVIATURAS

AA — Acido ascérbico

aw — Atividade de agua

DSC - Calorimetria exploratéria diferencial

GAE — Equivaléncia de acido galico

TACO — Tabela Brasileira de Composi¢ao de Alimentos
Tg — Temperatura de transicao vitrea



SUMARIO

INTRODUGAO........coueieieeieee ettt ettt ettt s s e st e st et e et este et eaeestesreareeaeas 12
PROBLEMA DE PESQUISA E HIPOTESE.......ccoi it 14
REVISAO DE LITERATURA. ......cciiieieeee ettt ettt te e te st eaean s 15
1. IMPOItANCia das frULAS........cooi it 15
pZ O o U= - SRR 16
P2 R Y o1 10 )0 F= T (=SSR 20
3 Yol o= Y ote T o ot T 20
PR B O T (o) (= g o] [0 =SSP 22
2.4 ComMPOSLOS fENONCOS. ...uuuuiiiiiii e e e e 24
3. Secagem POr AtOMIZAGEO .......covviiiiiiiiiiiiie ettt e e e e e 27
G0 Y/ [ Tox o 1= g Tor=T o 1S | = o= To TSP 30
3.2 AQeNteS ENCAPSUIANTES........cccciiiiiiiiiii ittt 31
IR Y o 1 (oo (=1 ] = PP RPRP 31
4. Estabilidade de pés produzidos por meio da secagem por atomizagao ........... 32
4.1 1SOtErMAS A SOMGAD. ... cceeiieeeeeeeeeiieeeieetiitet e e e e e eeeeeeeaa s s aa e e e aeeeeeeeennnnes 33
4.2 Temperatura de tranSICAO VIt a........ccceeiiuuriiiiieeieeiiiiiiieee e 35
REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS. ......ocoiiiiiieieieeesteeeisieeit st 38
RESULTADOS E DISCUSSAO........ciiiieeiece ettt 44
ARTIGO - ESTUDO DA ESTABILIDADE DO SUCO DE CIRIGUELA
ATOMIZADO. ... .ottt e et e e e e e aeaaaeeaaaeaaaaaaaaeanaans 44
RESUMO ...ttt e e e e e e e e e sttt e et e e e e e e e e e e e e e e aaaeaeeeas 44
AB ST RA CT ittt et aaaaaaaaaaaaan 45
I 1) 0o [V To%= To TP 46
2. Materiais € MELOUOS ....ccooeiiiii it e e e e e 47
2.1 Obtencao e preparo da polpa de ciriguela.........ccccoeeveieiieeiiiiiiiiiiiee e, a7
2.2 Secagem por atomizacdo do suco de ciriguela...........cccvvveeeiiiiiiiiiiiiiiiieee a7
2.3 Estudo da estabilidade.............coooiiiiiiiiiiiiiiieeeeeee e 48
2.4 ANAlISES dAS AMOSIIAS.......ccceeiii i ittt e e e e e e e e e e e e e e e e e e s nreereaees 48
2.4.1 Atividade de AQUA (BW)......cceeiiiiiieeeieeiiiicie e e e e e ee e e e 48
P2 A 1 41 = o [ 48
2.4.3 ACIHO ASCOIDICO. ......ecveiveeeeeieecte ettt e et en e eae e 48
2.4.4 CarotenOides tOtaIS........cccoiiiiiiiiiiee e ————— 49
2.4.5 CompostosS fENOICOS........ccoooeiiiiieeeee e 49
2.4.6 Atividade antioXidante..........ccooiiiiiiiiiiiiiiiiiieeie e e 49
2.4.7 DeterminaGao € COI ...cccoiiiiiiiiieiiiieiieie e e et e e e e e e e 50
2.4.8 Temperatura de transiGao Vitrea (Tg) .....eeeeeeeeeeeriiiiieeeneeeeee e 50
2.5 Determinacdo das iSotermas de SOIGA0........ccovuvieeeeeeieiiieeeiiiiiiir e 50
2.6 ANALISE ESTALISTICA ..vvvurrniiiiiie e e e e e e e 52
3. ReSUltad0S € TISCUSSEO ....ccceeeiiiiiiiiiiiiiieiee e e 52
3.1 Estudo da estabilidade do suco de ciriguela atomizado................cccvvvvvrrnneee. 52
3.2 [SOtErMAS AE SOIGED. .. .uuiiii i e ettt e e e e e e e e e eeeeas 64
N @] 1] 11 1= o TSRS 66
5. Referéncias bibliograficas............cooviiiiiiiiiiiiiic 67
APENDICE ..ottt ettt sttt e et e et ere e e e eeen s 71

Xl



12

INTRODUGCAO

A ciriguela (Spondias purpurea L.) € uma fruta originaria na América
Central, bastante consumida no nordeste brasileiro. Dentre as suas
caracteristicas estdo o curto periodo de colheita, a alta perecibilidade, além de
excelente qualidade sensorial. Somando-se a isto, apresenta 6timas perspectivas
comerciais por meio do uso de processamentos pos-colheita que visam estender
a vida de prateleira, além de agregar valor ao produto final e facilitar a
comercializagdo em regibes onde o clima ndo é favoravel para o cultivo
(MALDONADO-ASTUDILLO et al., 2014; TODISCO et al., 2013).

Existem diversas técnicas de processamento pdés-colheita, dentre elas,
destaca-se, nesta dissertacdo, a secagem por atomizacdo ou spray-drying. Este
método consiste na aplicacdo de uma energia que age sobre o liquido até
provocar seu rompimento, criando um spray de goticulas, que em contato rapido
com o ar quente, resulta na producdo de um poé. Vale ressaltar que, esta técnica
utiliza altas temperaturas e a evaporacdo rapida favorece sua aplicacdo em
alimentos sensiveis ao calor (SANTHALAKSHMY et al., 2015; PHISUT, 2012).

A partir desta perspectiva, uma vez que a secagem por atomizacéo reduz
0 custo com transporte, facilita o0 armazenamento e aumenta a vida de prateleira,
0s sucos de frutas em p6 tém se apresentado com grande potencial econémico
(FANG; BHANDARI, 2012; PHISUT, 2012). Apesar das vantagens relacionadas a
este processo, a atomizacdo de suco de frutas costuma apresentar alguns
problemas durante o0 processamento, manuseio e armazenamento, devido a
presenca de acuUcares de baixo peso molecular e &cidos organicos (CALISKAN;
DIRIM, 2013; PHISUT, 2012). A técnica de microencapsulacdo por meio do uso
de agentes encapsulantes torna-se fundamental para viabilizar a secagem por
atomizacdo dos referidos produtos, reduzindo o fendmeno de aglomeracédo
(CANO-HIGUITA et al., 2015; FERNANDES; BORGES; BOTREL, 2014).

Ainda que considerados estaveis ao armazenamento, devido a sua
natureza amorfa, os sucos de frutas atomizados sdo sensiveis as variacdes de
umidade, pressédo, atividade de dgua e temperatura. Estas condigbes ambientais,
guando nao controladas, produzem efeitos ndo apenas na aderéncia, viscosidade
e pegajosidade, mas, ainda, podem levar a perda de compostos fitoquimicos
bioativos e da atividade antioxidante (FERNANDES; BORGES; BOTREL, 2014).
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Diversos estudos tém sido desenvolvidos para avaliar a estabilidade dos
compostos bioativos e atividade antioxidante em sucos atomizados armazenados
em diferentes condi¢cdes de armazenamento, tais como acido ascorbico presente
no suco de laranja (ISLAM et al., 2016), fendlicos presentes em extrato de cagaita
(DAZA et al., 2016) e na casca da roma (CAM; ICYER; ERDOGAN, 2014),
polifen6is em groselha (BAKOWSKA-BARCZAK; KOLODZIEJCZYK, 2011) e
antocianinas na polpa de acai (TONON et al., 2010). Porém, a estabilidade dos
fitoquimicos presentes no suco de ciriguela atomizado, bem como sua atividade
antioxidante ainda n&o foram investigados.

Diante do exposto, esta dissertacdo tem como objetivo estudar a
estabilidade do suco de ciriguela atomizado, a fim de determinar quais as
melhores condicbes de armazenamento do p6 para que as alteracdes das
caracteristicas fisico-quimicas, compostos bioativos e atividade antioxidante

sejam minimizadas.
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PROBLEMA DE PESQUISA E HIPOTESE

Até que ponto o processo de secagem por atomizacdo prolonga a vida de
prateleira do suco de ciriguela atomizado? Quais as melhores condi¢cbes de
umidade e tempo para o armazenamento deste pé a fim de que as alteragcbes nas
caracteristicas fisico-quimicas e compostos bioativos sejam minimizadas?

Para responder a estes questionamentos, supfe-se que os dados acerca
das isotermas de sor¢do, da temperatura de transi¢do vitrea, da avaliacédo do teor
de compostos bioativos e da atividade antioxidante, sejam suficientes para
fornecer informacdes necessérias e possibilitar a determinacédo das condicdes de

armazenamento que possibilitem a estabilidade do suco de ciriguela atomizado.
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REVISAO DE LITERATURA
1. Importancia das frutas

Brasil € o terceiro maior produtor mundial de frutas tropicais, e dentro deste
cenario, o0 nordeste brasileiro apresenta condicdes geogréficas bastante
favoraveis para a producao de frutas tropicais, além de possuir um vasto numero
de frutas nativas ainda inexploradas, de potencial interesse para a agroindustria
(ANUARIO BRASILEIRO DE FRUTICULTURA, 2015; OMENA et al., 2012). A
producdo e processamento destas frutas representam uma oportunidade ndo so
para o comércio local, como para o mercado nacional e internacional. No entanto,
ainda sdo escassas as informacfes sobre a composicao nutricional e compostos
bioativos de algumas frutas nativas e seus derivados (AUGUSTO; CRISTIANINI;
IBARZ, 2012; OMENA et al., 2012; ALMEIDA et al.,, 2011; CONTRERAS-
CALDERON et al., 2011).

O consumo de frutas tropicais tem aumentado devido ao reconhecimento
do seu valor para a saude humana, aliado a tendéncia dos consumidores em
valorizar a ingestado de frutas nativas (AUGUSTO; CRISTIANINI; IBARZ, 2012;
CONTRERAS-CALDERON et al.,, 2011; VALENTE et al., 2011). Pesquisas
indicam que o consumo frequente de frutas esta associado ndo sé a manutencéo
de diversas atividades metabdlicas do organismo, como também, a uma reducao
no risco de doencas cronico-degenerativas e prevencdo de anomalias fisioldgicas,
tais como cancer, inflamacdes, arteriosclerose, diabetes, aceleragcdo do
envelhecimento, Parkinson e Alzheimer (OMENA et al., 2012; ALMEIDA et al.,
2011; CONTRERAS-CALDERON et al., 2011; VALENTE et al., 2011).

Estudos mostram que esta associacdo deve-se a presenca de varios
compostos bioativos em frutas, dentre os quais, vitaminas, minerais, fendlicos.
Desta forma, varios fitoquimicos encontrados em frutas e plantas medicinais tem
recebido bastante atencdo nas industrias de alimentos, farmacéuticas e
cosmeticas. Os beneficios a saude e este efeito protetor podem ser atribuidos a
capacidade antioxidante destes compostos que protegem os sistemas bioldgicos
contra os efeitos potencialmente prejudiciais de processos ou reagdes que podem
causar oxidacdo excessiva (OMENA et al., 2012; ALMEIDA et al.,, 2011,
CONTRERAS-CALDERON et al., 2011).
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A capacidade antioxidante das frutas depende do tipo de fitoquimicos, tais
como vitaminas, carotenoides, flavondides e outros polifendis; e do contetudo
destes compostos no fruto e derivados. Além disso, fatores como maturacéo,
espécie, fatores genéticos, pratica de cultivo, origem geografica, estadio de
maturacdo, condicbes de colheita, processamento e condicbes de
armazenamento podem influenciar no contetdo final destes compostos bioativos
(CONTRERAS-CALDERON et al., 2011; ALMEIDA et al., 2011).

Pesquisas recentes indicam que o consumo de ciriguela é uma alternativa
para a ingestao de antioxidantes naturais, no entanto, apesar de alguns estudos
destacarem a presenca de fitoquimicos na fruta e seu potencial antioxidante,
poucos estudos tém se dedicado a investigacdo de fitoquimicos e ao estudo do
potencial antioxidante de seus produtos derivados (MALDONADO-ASTUDILLO et
al., 2014; ENGELS et al.,, 2012; OMENA et al., 2012; SILVA et al.,, 2012;
ALMEIDA et al., 2011).

2. Ciriguela

A ciriguela (Spondias purpurea L.) (Figura 1) pertence a familia da
Anacardiaceae, que compreende mais de 70 géneros e 600 espécies, as quais
estdo distribuidas principalmente nas regifes temperadas, tropical e subtropical
(ENGELS et al., 2012; OMENA et al., 2012; BICAS et al., 2011). Do ponto de vista
fitoquimico, membros da familia Anarcadiaceae s&o ricos em metabdlitos
secundarios, em particular compostos fendlicos, de interesse bioldgico
(MALDONADO-ASTUDILLO et al., 2014; ENGELS et al., 2012; OMENA et al.,
2012; SILVA et al., 2012).

Este fruto tem sua origem relatada a América Central, € nativa das florestas
secas do México e América Central e encontra-se distribuida no México, no
nordeste do Peru, Guatemala e nordeste do Brasil, sendo endémica de regides
semi-aridas (MALDONADO-ASTUDILLO et al., 2014; TODISCO et al., 2014;
AUGUSTO; CRISTIANINI; IBARZ, 2012; OMENA et al., 2012; BICAS et al., 2011).
Por ser nativa de varias localidades, existe ao menos 180 nomes comuns para
esta espécie, tais como jocote, ciruela, seriguela, siriguela, ceriguela, ameixa
espanhola, caja vermelho (ENGELS et al., 2012; BICAS et al., 2011).
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Figura | — Ciriguela (Spon

-

dias purpurea L.)

Fonte: a autora (2015).

A ciriguela € um fruto do tipo drupa, que apresenta ampla variedade de cor
(verde, amarelo, laranja, vermelho, violeta), tamanho (3-5 cm de comprimento),
peso (12-28g) e sabor (adocicado, acido) devido a influéncia de variedade
botanica e fase de amadurecimento (ENGELS et al., 2012; OMENA et al., 2012).
Segundo Maldonado-Astudillo et al. (2014), a coloracdo desta fruta pode variar
também em funcdo do processo de amadurecimento como resultado do
metabolismo dos carotendides e da clorofila; além da intensidade luminosa e da
composicdo atmosférica durante o armazenamento.

Este fruto apresenta epicarpo liso, que representa aproximadamente 14%
do peso total da fruta; endocarpo lignificado, fibroso, ndo comestivel, de coloracdo
esbranquicada representando aproximadamente 17% do peso total do fruto; e
mesocarpo, de flavor agradavel ao paladar, contribuindo com aproximadamente
69% do peso total do fruto (MALDONADO-ASTUDILLO et al., 2014; ENGELS et
al.,, 2012; FILGUEIRAS, 2001). Quando maduras, no entanto, apresentam
caracteristicas bem distintas, tais como casca fina, lisa e brilhante, coloracdo
amarelo-avermelhado, sabor adocicado e levemente &cido, além de aroma
intenso e polpa suculenta (ENGELS et al., 2012; OMENA et al.,, 2012; LIRA
JUNIOR et al., 2010).

Dados sobre a composi¢do de alimentos sdo de extrema importancia ndo
sé para a saude publica, permitindo a avaliacdo da ingestdo alimentar de um
individuo e os efeitos da dieta na saude ou doenca, mas também para a inddstria
de alimentos, fornecendo informacdes detalhadas sobre componentes
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nutricionalmente importantes e de apelo comercial (VALENTE et al., 2011). De
acordo com os dados sobre a composi¢do quimica deste fruto (Tabela I) pode-se
inferir que ciriguela é rica em carboidratos, potassio, vitamina C, fésforo, calcio e
zinco (TACO, 2011; LIRA JUNIOR et al., 2010; BRASIL, 2002).

Tabela | — Composicdo quimica da polpa de ciriguela

Constituintes Quantidade em 100g de polpa
Energia 76,0 Kcal
Umidade 78,7%

Carboidratos 18,99

Fibra alimentar 3,99
Proteinas 1,49
Lipideos 0,49
Potassio?! 250mg

Vitamina C? 45mg
Fosforo? 40mg
Célcio 27mg
Zinco? 20mg
Magnésio 18mg

Fonte: TACO (2011); Lira Junior et al.(2010)*; BRASIL (2002)>.

Os acidos organicos sao importantes na maturacdo da ciriguela, sendo
normalmente determinados por titulacdo e expressos em porcentagem de acido
citrico, devido a predominancia deste acido organico neste fruto. Maldonado-
Astudillo et al. (2014) encontraram valores entre 0,01% e 2% de acido citrico,
enquanto Lira Junior et al. (2010) estudando variedades de ciriguela da Zona da
Mata Norte de Pernambuco, encontraram valores entre 1,15% e 0,73% de &cido
citrico. Vale ressaltar, que a acidez titulavel da ciriguela pode variar em funcéo da
variedade genética, periodo de colheita e grau de amadurecimento
(MALDONADO-ASTUDILLO et al., 2014).

A caracterizacdo do fruto quanto ao conteudo dos solidos soluveis € de
grande importancia para determinar a qualidade do mesmo. A determinacao desta
variavel, associada a determinacdo da acidez titulavel, cor e textura, € bastante
aplicada na determinacédo do estagio de maturacdo, além de ser um importante
indicador de aceitacdo pelos consumidores (MALDONADO-ASTUDILLO et al.,
2014).
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De acordo com Maldonado-Astudillo et al.(2014), estudos mostram que as
variaveis brasileiras de ciriguela apresentam um conteddo de soélidos soluveis
entre 6,23°Brix e 27°Brix. No entanto, vale ressaltar que os frutos cultivados na
Zona da Mata Norte de Pernambuco apresentam uma média de soélidos soluveis
de 19,94°Brix, valor que vem a caracterizar a fruta com seu sabor adocicado,
principalmente quando completamente amadurecida (LIRA JUNIOR et al., 2010).

Por sua excelente qualidade organoléptica, sdo consumidas in natura
maduras ou ainda verdes, com sal ou ainda na forma de bebidas, doces e
sorvetes (TODISCO et al, 2013; AUGUSTO; CRISTIANINI; IBARZ, 2012;
ENGELS et al., 2012; BICAS et al., 2011).

Devido ao cultivo intenso do género Spondias spp para fins comerciais,
informacdes especificas sobre as caracteristicas de diferentes genoétipos ainda é
escassa, em funcdo do seu caréater extrativista de cultivo baseado em préticas de
agricultura informal (MALDONADO-ASTUDILLO et al., 2014). Segundo Lira Junior
et al. (2010), sua producdo ocorre nas regides semiaridas do Agreste e Sertao,
atingindo algumas regides de Zona da Mata. Além disso, este fruto apresenta
periodo de safra relativamente curto, entre Dezembro e Fevereiro, durante o qual
sdo gerados diversos empregos informais na regido de cultivo desde a colheita
até sua comercializacdo (TODISCO et al., 2014; OMENA et al.,, 2012; LIRA
JUNIOR et al., 2010).

Por sua alta perecibilidade quando madura, em alguns casos, a colheita
desta fruta pode ocorrer antes do estado de maturacao, induzindo a um processo
de amadurecimento de forma irregular. Além disso, quando madura, torna-se
susceptivel a decomposicdo por microrganismos, reagfes quimicas e
enzimaticas, sendo amplamente consumida nas localidades préximas as regides
de cultivo e raramente comercializada in natura para localidades afastadas do
local de plantio (MALDONADO-ASTUDILLO et al., 2014; VALENTE et al., 2011,
SAMPAIO et al., 2008).

Tendo em vista os relatos de usos medicinais da ciriguela, tais como
tratamento de diarreia, Ulcera, aftas, disenteria; além das demais caracteristicas
citadas, constata-se que a ciriguela apresenta boas perspectivas para objetivos
comerciais desde que aplicadas tecnologias de pés-colheita para estender sua
vida de prateleira e reduzir as perdas poés-colheita (TODISCO et al., 2013;

ENGELS et al., 2012). Produtos derivados como sucos atomizados de ciriguela
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podem agregar valor a este fruto, aumentando a disponibilidade e permitindo
comercializacdo em regides cujo clima nao favorece o cultivo (TODISCO et al.,
2014; TODISCO et al.,, 2013).Vale ressaltar que nao ha relatos sobre a
caracterizacédo e estabilidade dos fitoquimicos bioativos e atividade antioxidante

presentes em sucos de ciriguela atomizados.

2.1 Antioxidantes

Antioxidantes sdo um grupo de compostos produzidos pelo corpo humano
e que estdo presentes, naturalmente, em muitos alimentos. Estas substancias
podem atuar de forma sinérgica na protecdo contra os danos causados por
radicais livres, reduzindo os danos ao DNA, reduzindo a peroxidacdo lipidica,
inibindo a iniciacdo ou propagacdo de agentes oxidantes, e contribuindo com a
manutencao da imunidade (OMENA et al., 2012; MORAGA et al. 2012; ALMEIDA
et al., 2011; CONTRERAS-CALDERON et al., 2011). Além destas funcbes
biologicas, os antioxidantes naturais sdo de grande interesse na industria
alimenticia, uma vez que podem ser utilizados como substitutos de antioxidantes
sintéticos (ALMEIDA et al., 2011).

Além de desempenhar a funcdo protetora contra radicais livres, 0s
compostos antioxidantes sdo também responsaveis por algumas caracteristicas
sensoriais dos alimentos, tais como cor, adstringéncia, aroma (AMORIM-
CARRILHO et al., 2014; ALMEIDA et al., 2011).

Nos alimentos, dentre os compostos associados a atividade antioxidante
estdo o acido ascoOrbico e uma série de substancias chamadas fitoquimicos,
dentre as quais estdo os polifendis, tocoferdis, carotendides, tocotriendis e outros
tidis. Na ciriguela, os fitoquimicos de interesse com atividade antioxidante sédo o
acido ascorbico, os carotendides e os compostos fenolicos (OMENA et al., 2012;
ALMEIDA et al., 2011).

2.2 Acido ascorbico

O é&cido ascorbico (AA) (Figura Il) € uma substancia organica de baixo peso
molecular, hidrossoluvel, formada por dois grupos hidroxilas ionizaveis,

considerada o principal nutriente naturalmente presente nos alimentos,
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principalmente em frutas e hortalicas (DU; CULLEN; BUETTNER, 2012; ALMEIDA
etal., 2011; VALENTE et al., 2011).

Desde a sua descoberta em 1927, o interesse por este micronutriente
continua crescendo devido as suas atribui¢cdes funcionais (GABRIEL et al., 2015;
DU; CULLEN; BUETTNER, 2012). Por ser considerado um antioxidante natural, é
amplamente utilizado como aditivo alimentar para aumentar a qualidade do
produto, prevenindo alteragdes de cor e flavor, prolongando a vida de prateleira
do mesmo (GABRIEL et al., 2015; ALMEIDA et al., 2011; VALENTE et al., 2011).

A atividade antioxidante do acido ascorbico e seus isbmeros deve-se a sua
capacidade de capturar o oxigénio presente no meio através de reacles
quimicas, tornando-os indisponiveis para atuarem como propagadores da
autoxidacéo. Além disso, este composto pode atuar em sinergia ha regeneracao
de antioxidantes priméarios (GABRIEL et al., 2015; CONTRERAS-CALDERON et
al., 2011).

Figura Il — Estrutura quimica do acido ascorbico

Ascorbic Acid
(AscH,)

Fonte: Du; Cullen; Buettner (2012).

Na ciriguela o conteudo de &cido ascérbico pode variar entre 7,36 e 88,1
mg.100g ™ de peso fresco, o qual & maior que os valores encontrados nas demais
espécies de Spondias spp. tais como S. tuberosa (umbu) e S. mombin (cajd)
(MALDONADO-ASTUDILLO et al.,, 2014). Omena et al. (2012) investigando
atividade antioxidante de extratos etandlicos de frutas exoticas brasileiras,
reportam valores de 115 mg AA.100g™, 130 mg AA.100g™ e 332 mg AA.100g™
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para os extratos de casca, polpa e semente de ciriguela, respectivamente.
Enquanto, no estudo com frutas exoticas do nordeste brasileiro, Almeida et al.
(2011) encontraram valores considerados moderados para a ciriguela de 29,6 mg
AA.100g * de peso fresco.

Vale salientar, que o conteudo do acido ascoOrbico nos alimentos pode ser
afetado por diversos fatores, tais como clima, método de colheita,
armazenamento e processamento (VALENTE et al.,, 2011). Para a ciriguela, o
conteudo de acido ascorbico varia também de acordo com o estadio de
maturacdo, apresentando maiores valores no inicio da maturacdo e com
tendéncia a reducédo durante a fase climatérica (MALDONADO-ASTUDILLO et al.,
2014; SAMPAIO et al., 2008).

2.3 Carotendides

Os carotendides sao pigmentos organicos lipossollveis, constituidos por 40
carbonos unidos por duplas ligacdes, sendo responsaveis pela coloracdo de uma
variedade de alimentos (AMORIM-CARRILHO et al., 2014; GIUFFRIDA et al.,
2013; FENNEMA, 2010). Mais de 700 tipos de carotendides podem ser
encontrados na natureza, os quais estdo divididos em dois grupos: as moléculas
que contém oxigénio (xantofilas), como a luteina e zeaxantina, e as nao
oxigenadas ou hidrocarbonos (carotenos), tais como o [-caroteno e licopeno
(Figura 1ll) (OROIAN; ESCRICHE, 2015; AMORIM-CARRILHO et al., 2014,
GIUFFRIDA et al., 2014; MURILLO et al., 2013).

Os carotendides estdo presentes na natureza na sua forma livre ou em
forma mais estavel, esterificados com acidos graxos. Além disso, durante o
processo de amadurecimento, a sintese de carotendides nas frutas aumenta
consideravelmente, atingindo um pico de concentracdo ao final da fase
climatérica, associada a manutencdo da coloracdo alaranjada do fruto
(GIUFFRIDA et al., 2014; MURILLO et al., 2013; SAMPAIO et al., 2008).

Durante muitos anos, desde a sua descoberta no século 19, estes
isoprendides atrairam o interesse da industria de alimentos pela sua propriedade
colorifica, normalmente associada a aceitabilidade de alimentos (MURILLO et al.,

2010). No entanto, ganharam maior destaque devido as suas importantes
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propriedades funcionais, dentre as quais, destaca-se sua atividade antioxidante
(GIUFFRIDA et al., 2014; MURILLO et al., 2013; MURILLO et al., 2010).

Figura lll — Estrutura quimica do B-caroteno e licopeno

b) Lycopene

Fonte: Oroian; Escriche (2015).

A capacidade antioxidante dos carotenoides deve-se especificamente a
sua habilidade de quelar oxigénio singlete e interagir com os radicais livres que
esta relacionado a seu sistema de dupla ligagdo conjugada. Carotendides com
mais de nove duplas ligac6es oferecem maior atividade antioxidante. Somando-se
a isto, alguns carotendides apresentam atividade pré-vitamina A, vitamina esta,
capaz de prevenir diversas doencas relacionadas a visdo, como a cegueira
noturna (AMORIM-CARRILHO et al., 2014; GIUFFRIDA et al., 2014). O consumo
de carotendides, pro-vitamina A ou ndo, tem sido associado a inumeros
beneficios a saude, tais como prevencao de doencas cardiovasculares, doencas
degenerativas, doencas crbnicas e diversas formas de céancer (OROIAN;
ESCRICHE, 2015; WISUTIAMONKUL et al.,2015; AMORIM-CARRILHO et al.,
2014; GIUFFRIDA et al., 2014; MURILLO et al, 2013; KHA; NGUYEN; ROACH,
2010; MURILLO et al., 2010).

Embora esteja presente em inumeros alimentos, frutas e hortalicas de
coloracdo amarelo-alaranjada e verde escuro sdo as principais fontes deste
composto fitoquimico, tais como tomate, cenoura, espinafre, manga, dentre outros
(WISUTIAMONKUL et al.,, 2015; AMORIM-CARRILHO et al., 2014,
MALDONADO-ASTUDILLO et al., 2014; MURILLO et al., 2013). Entretanto, a
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variedade da cultivar, o gendtipo, tempo de maturacdo, técnicas de cultivo,
condigbes edafocliméticas e condicdes de armazenamento podem provocar
alteracdes na quantidade deste pigmento (AMORIM-CARRILHO et al., 2014;
GIUFFRIDA et al., 2014; MALDONADO-ASTUDILLO et al., 2014). O teor de
carotendides pode ainda sofrer variagbes quando submetido a operacbes de
processamento convencional, doméstico ou industrial, porém a principal causa de
perda de carotenodides pos-colheita € a oxidacdo. Fatores como temperatura,
exposicao a luz e oxigénio, matriz alimentar, atividade de agua, enzimas e a
presenca de outros compostos pro e antioxidantes sdo 0s principais responsaveis
pela perda oxidativa (AMORIM-CARRILHO et al., 2014; DIAS; CAMOES;
OLIVEIRA., 2014).

A coloracdo amarelo-avermelhada da ciriguela deve-se, principalmente,
aos carotendides presentes em sua composi¢do. Segundo Maldonado-Astudillo et
al. (2014), a ciriguela apresenta maior teor de carotendides no epicarpo e menor
no mesocarpo. Ainda segundo o autor, o conteldo de carotendides no epicarpo
aumenta com a maturacdo, variando de 88,6 pg.g” a 243,79 pg.g* ao final da
maturacdo. Por outro lado, o conteudo de carotendides presente no mesocarpo
decresce ao final do periodo de amadurecimento, reduzindo de 11,48 pg.g™ para
10,75 pg.g* (MALDONADO-ASTUDILLO et al., 2014). Murillo et al. (2010)
estudando hortalicas e frutas do Panam4, encontraram um teor pouco maior de
carotendides totais em ciriguela de 18,2 pg.g™; ressaltando as variacdes deste

pigmento entre gendtipos diferentes.

2.4 Compostos fenolicos

Os compostos fendlicos, também conhecidos como polifendis, sdo uma
classe de metabdlitos secundarios, que apresentam em sua estrutura quimica um
anel aromatico com uma ou mais hidroxilas (OROIAN; ESCRICHE, 2015; DENEV
et al., 2014). Foram identificados mais de 8000 tipos de compostos fendlicos, os
quais estdo amplamente distribuidos no reino vegetal. Estas substancias variam
de acordo com sua estrutura quimica, podendo ser encontrados desde anéis
aromaticos simples e de baixo peso molecular até estruturas quimicas complexas.
Os principais grupos de polifendis sdo os acidos fendlicos, estilbenos, taninos,
flavonoides, cumarinas (RAMIREZ; GIRALDO; ORREGO, 2015; OROIAN;



25

ESCRICHE, 2015; SILVA et al., 2012; ALMEIDA et al., 2011). Vale ressaltar que,
dentre estes compostos, o acido galico (Figura IV) destaca-se por ser uma
substancia amplamente distribuida em frutas e plantas, normalmente encontrada
em sua forma esterificada (RAMIREZ; GIRALDO; ORREGO, 2015; OROIAN;
ESCRICHE, 2015; DENEV et al., 2014; SILVA et al., 2012).

Figura IV — Estrutura quimica do acido galico

O

"o OH
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OH

Fonte: Fennema (2010).

Desde o século passado, o interesse por estes compostos tem aumentado
devido as suas propriedades antioxidantes e seus beneficios a salde humana
(RAMIREZ; GIRALDO; ORREGO, 2015; OROIAN; ESCRICHE, 2015; DENEV et
al., 2014). Os polifendis apresentam potentes habilidades para inativar radicais
livres através do mecanismo de transferéncia de elétrons. O principio basico da
capacidade antioxidante dos compostos fendlicos esta relacionado ao numero e
localizacdo de hidroxilas fendlicas presentes em sua estrutura quimica, que sao
capazes de doar hidrogénio para estabilizar os radicais livres (OROIAN;
ESCRICHE, 2015; DENEYV et al., 2014; SILVA et al., 2012; FANG; BHANDARI,
2011).

Alguns estudos evidenciam os beneficios do consumo dos compostos
fendlicos a saude humana, relacionando-os com acdo anti-inflamatéria,
antimicrobiana, antiviral e reducéo do risco de doencas crbnicas e degenerativas
(RAMIREZ; GIRALDO; ORREGO, 2015; OROIAN; ESCRICHE, 2015; DENEV et
al., 2014; MALDONADO-ASTUDILLO et al., 2014). Além disso, estes fitoquimicos
desempenham um papel importante em frutas por estarem envolvidos nas

reacOes de escurecimento durante e apds o processamento, bem como devido a
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sua influéncia nas caracteristicas sensoriais de adstringéncia e sabor
(CARVALHO et al., 2015; MALDONADO-ASTUDILLO et al., 2014).

Sabe-se que a composicao destas substancias em frutas varia de acordo
com a variedade, cultivar, condicbes edafoclimaticas, técnicas de cultivo, periodo
de armazenamento e processamento pdés-colheita; além disso, a acado
antioxidante destes compostos depende de sua estrutura quimica, de sua
concentracdo e de sua estabilidade ao processamento e armazenamento
(RAMIREZ; GIRALDO; ORREGO, 2015; SILVA et al., 2012; FANG; BHANDARI,
2011).

Na literatura, o teor de fendlicos na ciriguela é bastante variado. Segundo
Maldonado-Astudillo et al. (2014) indicam que ndo ha diferenca significativa entre
o teor de fendlicos da ciriguela durante as fases de amadurecimento. No geral,
estas substancias estdo localizadas preferencialmente no epicarpo e endocarpo
desta fruta, e em menor propor¢ao na sua polpa (OMENA et al., 2012).

Almeida et al. (2011) em seu estudo com frutas exoéticas do Nordeste
brasileiro, encontraram valores de fendlicos totais de 55mg GAE.100g™" de peso
fresco para a ciriguela. Omena et al. (2012) pesquisando a atividade antioxidante
de extratos de casca, semente e polpa de frutas exdticas brasileiras, reportam
valores de 13,5 mg GAE.g™* de extrato da polpa de ciriguela, 112,2 mg GAE.g™*
de extrato da casca de ciriguela e 254,7 mg GAE.g™ de extrato da semente
ciriguela. Neste mesmo estudo, foram identificados diversos compostos fendlicos
nos extratos de pele, polpa e semente da ciriguela, tais como fendis, taninos,
antraguinonas, cumarinas, saponinas, antocianinas, quercetina, acido quinico e
catequinas.

Neste mesmo ano, Engels et al. (2012) caracterizaram 21 compostos
fendlicos presentes no epicarpo da ciriguela, onde foram identificados compostos
fendlicos, flavonoides, tais como O-glicosideos de quercetina, kaempeferol,
kaemperideo, dentre outros. Enquanto Silva et al. (2012) quantificando o teor de
fendlicos de 11 gendtipos de ciriguela, encontraram valores bastante satisfatorios
entre 351,3 mg GAE.100g™ de polpa e 862,32 mg GAE.100g™' de polpa,

ressaltando a influéncia dos cultivares no teor destes fitoquimicos.
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3. Secagem por atomizagao

A secagem € um processo de conservacdo, que tem sido amplamente
aplicado na industria de alimentos, a fim de obter alimentos mais estaveis, de facil
manipulacdo e armazenamento, abrindo possibilidades para o surgimento de
novos tipos de alimentos que visam atender as novas tendéncias dos
consumidores. Dentre os Varios tipos de tecnologias de secagem, a secagem por
atomizacdo ou spray-drying destaca-se por ser um método rapido, econbémico,
continuo, amplamente utilizado na industria de alimentos e que apresenta
versatilidade tecnolégica (SANTHALAKSHMY et al, 2015; BHUSARI;
MUZAFFAR; KUMAR, 2014; FERNANDES; BORGES; BOTREL, 2014,
AFOAKWAH et al, 2012; CUQ; RONDET; ABECASSIS, 2011; FANG;
BHANDARI, 2011; POSHADRI; KUNA, 2010).

Apesar de esta técnica ter sua origem na década de 1870, foi durante a
Segunda Guerra Mundial que ganhou destaque por facilitar o transporte de
alimentos (AFOAKWAH et al., 2012). A secagem por atomizacdo é definida como
uma operacao unitaria através da qual um produto no estado liquido € atomizado
em uma corrente de ar quente com a finalidade de se obter um p6 (FANG,;
BHANDARI, 2012; FERRARI et al., 2012; PHISUT, 2012; GHARSALLAOUI et al.,
2007).

Figura V — Atomizador
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tI= VIDEO COLETOR DO PO

ALIMENTACAO

Fonte: AFOAKWAH et al. (2012).
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Todo atomizador ou spray-dryer (Figura V) é composto por uma bomba de
alimentacdo, um atomizador, um aquecedor de ar, um dispersor de ar, uma
camara de secagem e sistemas de exaustdo e recuperacdo do pé produzido
(AFOAKWAH et al., 2012). Inicialmente, a bomba de alimentacdo impulsiona uma
solucdo ou suspenséo, e este fluxo de entrada é entdo pulverizado através de um
bico atomizador, produzindo goticulas. Estas goticulas entram em contato com
um fluxo de ar quente e vaporizado. O objetivo desta etapa é criar uma superficie
maxima de transferéncia de calor entre o ar quente e seco e o liquido,
maximizando a taxa de vaporizacdo da dgua presente no liquido e a transferéncia
de calor e de massa. O tempo de contato, entre o ar quente e as goticulas,
necessario para evaporar a agua presente na goticula € de apenas alguns
segundos, e uma vez que a temperatura das particulas torna-se igual a do ar,
ocorre a formacdo do p6 e as particulas produzidas séo, entéo, recuperadas no
vidro coletor (AFOAKWAH et al., 2012; PHISUT, 2012; GHARSALLAQUI et al.,
2007).Vale ressaltar que, as propriedades fisico-quimicas do p6 produzido pela
secagem por atomizacao dependem de varios fatores, tais como a temperatura de
secagem, a taxa de alimentacdo do ar seco, a taxa de alimentagcédo da solucéo, a
velocidade da atomizacéo, o tipo de agente carreador e sua concentracao, além
das propriedades do material de secagem (CANO-HIGUITA et al., 2015;
SANTHALAKSHMY et al.,, 2015; BHUSARI; MUZAFFAR; KUMAR, 2014;
CALISKAN; DIRIM, 2013; FERRARI et al., 2012; PHISUT, 2012; TONON et al.,
2008). Logo, o controle e otimizacdo destas variaveis resulta na obtengdo de um
p6é com boas propriedades fisico-quimicas, baixa atividade de &gua, estabilidade
microbiolégica e, consequentemente mais estavel ao armazenamento (CUQ;
RONDET; ABECASSIS, 2011; GHARSALLAOUI et al., 2007).

Segundo a literatura, sdo diversas as vantagens da secagem por
atomizacao, dentre as quais estdo a producdo de um produto com propriedades
especificas, a flexibilidade de aplicacdo, reducdo das reacdes bioquimicas,
reducdo do tamanho e peso do produto, reducdo dos custos com armazenagem e
transporte, facilidade de manuseio, aplicacdo em produtos pré-formulados,
estabilidade e aumento de vida de prateleira (SANTHALAKSHMY et al., 2015;
FERNANDES; BORGES; BOTREL, 2014; CALISKAN; DIRIM, 2013; AFOAKWAH
et al.,, 2012; PHISUT, 2012; CATELAM; TRINDADE; ROMERO, 2011; CUQ;
RONDET; ABECASSIS, 2011; FANG; BHANDARI, 2011).
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No que se refere a sua aplicacdo, a secagem por atomizacdo € uma
técnica bastante util, tanto para secagem como para 0 encapsulamento de
alimentos sensiveis ao calor, sendo amplamente aplicado na secagem de sucos
de frutas (FANG; BHANDARI, 2012; PHISUT, 2012; CATELAM; TRINDADE;
ROMERO, 2011; FANG; BHANDARI, 2011; GHARSALLAOUI et al.,, 2007). A
literatura reporta o uso do atomizador na secagem de extrato de cagaita (DAZA et
al, 2016), polpa de tamarindo (MUZAFFAR; KUMAR, 2016). suco de azeitona
preta (SANTHALAKSHMY et al., 2015), suco de manga (CANO-HIGUITA et al.,
2015), suco de amla (MISHRA; MISHRA; MAHANTA, 2014), suco de laranja
(SORMOLI; LANGRISH, 2015), suco de amora (FERRARI et al., 2013), suco de
jaboticaba (SILVA et al., 2013), polpa de ciriguela (TODISCO et al., 2013), suco
de limdo (ZAREIFARD et al., 2012) e polpa de acai (TONON et al., 2008).

No entanto, um fendmeno que frequentemente ocorre durante a secagem
de sucos e polpas de frutas € a aglomeracdo. Este fato acarreta em problemas
operacionais e ocorre devido a presenca de acucares de baixo peso molecular e
acidos organicos presentes nos referidos produtos (CALISKAN; DIRIM, 2013;
PHISUT, 2012; CATELAM; TRINDADE; ROMERO, 2011; FANG; BHANDARI,
2011; GHARSALLAOUI et al., 2007).

A secagem de sucos de frutas tende a apresentar alguns problemas
durante o processo, tais como a aderéncia do pé a camara de secagem, reducéo
do rendimento do produto e aumento da viscosidade durante a manipulacdo e
armazenamento (TODISCO et al., 2013; ZAREIFARD et al., 2012; TRUONG,;
BHANDARI; HOWES, 2005). Este fenbmeno ocorre devido a presenca destes
acucares de baixo peso molecular e baixa temperatura de transicdo vitrea, de
natureza higroscépica e termoplastica, em especial sacarose, glicose e frutose, 0s
quais provocam mudancas na viscosidade, solubilidade e higroscopicidade do po
(TODISCO et al.,, 2013; PHISUT, 2012; ZAREIFARD et al., 2012; TRUONG;
BHANDARI; HOWES, 2005).

A fim de solucionar os problemas de secagem relacionados a aderéncia do
po, diversos estudos realizam a microencapsulacdo deste produto por meio da
adicdo de agentes carreadores ao produto antes de ser atomizado (CANO-
HIGUITA et al., 2015; BHUSARI; MUZAFFAR; KUMAR, 2014; MISHRA; MISHRA,;
MAHANTA, 2014; CALISKAN; DIRIM, 2013; FERRARI et al., 2012).
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3.1 Microencapsulacao

Entende-se por microencapsulacdo como sendo um processo fisico em
que pequenas goticulas séo revestidas e aprisionadas numa camada protetora
(CUQ; RONDET; ABECASSIS, 2011; POSHADRI; KUNA, 2010; GHARSALLAOUI
et al., 2007). Varias técnicas podem ser empregadas a fim de realizar
microencapsulacdo tais como: spray-drying, spray-cooling, spray-chilling,
extrusdo, freeze-drying, coacervacao, dentre outros (MORAGA et al.,, 2012;
MOSQUERA; MORAGA; MARTINEZ-NAVARRETE, 2012; NAZZARO et al., 2012;
POSHADRI; KUNA, 2010; GHARSALLAOUI et al., 2007).

A microencapsulacdo por atomizagdo caracteriza-se por ser um dos
métodos mais antigos de encapsulacdo. Relatos indicam que foi aplicado pela
primeira vez na década de 1930 para encapsular aromas utilizando goma acacia
como material de revestimento (GHARSALLAOUI et al., 2007). Desde entdo, tem
sido amplamente aplicada na industria de alimentos, possibilitando o
encapsulamento de liquidos, particulas solidas e até mesmo gases.

A aplicacdo do atomizador ou spray-dryer no processo de
microencapsulacdo envolve basicamente quatro etapas: preparo da solucéo,
dispersdo ou emulsdo; homogeneizacdo da disperséo; atomizacdo na camara de
secagem e desidratacdo das particulas atomizadas (POSHADRI; KUNA, 2010;
GHARSALLAQUI et al., 2007).

O principal objetivo deste processo é criar uma barreira protetora reduzindo
a reatividade do nudcleo (material encapsulado) ao ambiente externo. De acordo
com a literatura, a microencapsulacdo apresenta varios beneficios, tais como:
proteger o nucleo das influéncias do meio ambiente (oxigénio, luminosidade,
umidade, radicais livres); liberacdo do nucleo sob condi¢des controladas; facilitar
0 manuseio; mascarar as propriedades sensoriais do nucleo; aumentar a
estabilidade ao armazenamento; separar componentes reativos ou incompativeis;
auxiliar na incorporacdo de sistemas secos; evitar perdas de compostos volateis,
dentre outros (BHUSARI; MUZAFFAR; KUMAR, 2014; FERNANDES; BORGES;
BOTREL, 2014; CUQ; RONDET; ABECASSIS, 2011; FANG; BHANDARI, 2011,
AHAMED et al., 2010; POSHADRI; KUNA, 2010; GHARSALLAOQOUI et al., 2007).

As propriedades das microcapsulas ou microesferas produzidas dependem

das propriedades fisico-quimicas do nucleo, da técnica aplicada para obtencéo da
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microencapsulagéo e da composi¢ao e da concentracdo do agente encapsulante
(CANO-HIGUITA et al., 2015; MISHRA; MISHRA; MAHANTA, 2014; FERRARI et
al., 2012; POSHADRI; KUNA, 2010; GHARSALLAOUI et al., 2007). Desta forma,
a escolha do material de parede determina a eficiéncia e estabilidade da

microencapsulagéo por atomizacao.

3.2 Agentes encapsulantes

Agentes encapsulantes, também denominados agentes carreadores, Sao
basicamente materiais poliméricos naturais ou sintéticos capazes de formar
filmes, cuja composicdo determina as propriedades fisico-quimicas e funcionais,
estabilidade, solubilidade, higroscopicidade do produto final (PHISUT, 2012;
POSHADRI; KUNA, 2010; GHARSALLAOUI et al., 2007).

Desta forma, o critério de selecdo deste material de parede durante a
microencapsulacdo baseia-se nas seguintes caracteristicas: peso molecular,
temperatura de transicdo vitrea, difusibilidade, cristalinidade, capacidade de
formar filme, propriedade emulsificante, propriedades reoldgicas, nao reatividade
ao material encapsulado, capacidade de estabilizar o material ativo, solubilizacédo
em solventes especificos, além de disponibilidade e custo (PHISUT, 2012;
SANSONE et al., 2011; POSHADRI; KUNA, 2010; GHARSALLAOUI et al., 2007).

Diversos materiais sédo utilizados como agentes encapsulantes, tais como
maltodextrina, goma arabica, inulina, proteina do leite, amido, fécula de mandioca,
ciclodextrina (CANO-HIGUITA et al.,, 2015; SANTHALAKSHMY et al.,, 2015;
BHUSARI; MUZAFFAR; KUMAR, 2014; FERNANDES; BORGES; BOTREL, 2014;
PENG et al., 2013; FERRARI et al., 2012; TONON et al.,, 2010). No entanto, a
maltodextrina destaca-se como material de parede mais aplicado na secagem por

atomizacéo.

3.3 Maltodextrina

Maltodextrinas consistem em unidades de D-glucose unidas por ligacoes
glicosidicas tipo a (1—4), obtidos por meio da hidrdlise enzimatica ou acida do
amido, cuja formula geral é [(CsH1005)nH,0]. As propriedades destes carboidratos
sao definidas por seu grau de dextrose equivalente (DE) e grau de polimerizacéo

(DP), de forma que, 0 aumento na dextrose equivalente favorece o escurecimento
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enzimatico, a higroscopicidade, a solubilidade e o seu poder edulcorante,
enquanto que reduz a viscosidade e retencdo de volateis (FERNANDES;
BORGES; BOTREL, 2014; PHISUT, 2012; SANSONE et al.,, 2011; TAKEITI,
KIECKBUSCH; COLLARES-QUEIROZ, 2010; TONON et al., 2009).

Este agente encapsulante tem sido amplamente aplicado na secagem por
atomizacdo de sucos de frutas, ndo sO por apresentar alta solubilidade e baixa
viscosidade, mas também por provocar alteracdo na superficie de acucares de
baixo peso molecular, presentes nos referidos produtos, facilitando a secagem e
reduzindo a tendéncia a aderéncia (CANO-HIGUITA et al.,, 2015; BHUSARI,
MUZAFFAR; KUMAR, 2014; PHISUT, 2012; SANSONE et al., 2011; TAKEITI,
KIECKBUSCH; COLLARES-QUEIROZ, 2010; TONON et al, 2009;
GHARSALLAOUI et al., 2007).

Diversos estudos relatam a utilizagcdo deste carboidrato no processo de
secagem por atomizagdo, como por exemplo em suco de manga (CANO-
HIGUITA et al., 2015), suco de pitaia (LEE; WU; SIOW, 2013), polpa de ciriguela
(TODISCO et al., 2013), suco de laranja (SORMOLI; LANGRISH, 2015), suco de
amora (FERRARI et al, 2012), polpa de noni (FABRA et al., 2011), polpa de acai
(TONON et al, 2008), a fim de faciltar a secagem, a eficiéncia da

microencapsulacédo e aumentar a estabilidade do pé durante o armazenamento.

4. Estabilidade de p6s produzidos por meio da secagem por atomizacao

Os poés alimenticios sdo estruturas amorfas que se caracterizam por
apresentar uma forte reatividade fisico-quimica e enzimatica; fazendo-se
necessario o controle da formulacdo e das condigbes ambientais a fim de manter
estabilidade destes produtos ao armazenamento. Suas estruturas complexas
contribuem com o comportamento de adsor¢cdo das microparticulas, tais como a
aglomeracao, solubilizacdo e dispersao (CANO-HIGUITA et al.,, 2015; CUQ;
RONDET; ABECASSIS, 2011).

Muitas pesquisas tém se dedicado ao estudo da estabilidade fisico-quimica
dos sucos atomizados. Daza et al. (2016) avaliando a estabilidade do extrato de
cagaita atomizado reportam uma perda maior de 25% no teor de compostos
fendlicos ao final do armazenamento a 30°C em 32,8% de umidade relativa por
120 dias. Moraga et al. (2012) estudando a estabilidade de compostos bioativos
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presentes em toranja atomizada relatam perdas significativas destes compostos a
partir do sexto més de armazenamento em umidade relativa de 23%. Fang;
Bhandari (2011) analisando a estabilidade de compostos fendlicos e antocianinas
em suco de amora atomizado, concluiram que o p6 de amora deve ser
armazenado a uma temperatura abaixo de 25°C e atividade de agua de 0.33 para
obter maior estabilidade dos compostos bioativos.

Apesar de serem considerados estaveis ao armazenamento, e demonstrar
beneficios ao manuseio e transporte, por causa de sua natureza quimica, estudos
demonstram que os pos alimenticios sdo sensiveis as variagfes de umidade,
pressao, conteldo de agua e temperatura (FERNANDES; BORGES; BOTREL,
2014; FERRARI et al., 2013; CUQ; RONDET; ABECASSIS, 2011).

4.1 Isotermas de sorcao

Uma vez que a agua exerce grande influéncia na conservacdo dos
alimentos, propriedades tais como teor de umidade e atividade de agua sé&o
determinantes para a estabilidade de pds produzidos por meio da secagem por
atomizacdo. O teor de umidade é definido como o grau em que a agua interage
com o0s componentes quimicos dos alimentos. Enquanto a atividade de agua é
definida como o grau de disponibilidade de &gua num determinado alimento
(SANT’ANNA et al., 2014; PHISUT, 2012).

A relacdo entre a atividade de agua e seu conteudo de umidade de
equilibrio correspondente, numa determinada temperatura, configura-se como
uma curva sigmoidal, denominada isotermas de sorcao (Figura VI) (SORMOLI,
LANGRISH, 2015; FERNANDES; BORGES; BOTREL, 2014; SANT’ANNA et al.,
2014; STAUDT et al.,, 2013; CATELAM; TRINDADE; ROMERO, 2011; ROOS,
1995). As informacgdes sobre as isotermas de sor¢cdo sdo de grande importancia
para compreender as interagdes entre a agua e 0s componentes Nao aquosos
presentes nos pos, uma vez que as isotermas de sor¢cdo ajudam a prever a
guantidade de agua que sera absorvida por um material quando exposto ao ar,
numa certa umidade relativa (MUZAFFAR; KUMAR, 2016; CANO-HIGUITA et al.,
2015; SORMOLI; LANGRISH, 2015; SANT’ANNA et al., 2014).

A determinacdo das isotermas de sorcdo € bastante Util para calcular o

consumo de tempo e energia durante a secagem, prever o comportamento do po
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durante o manuseio, auxiliar a selecdo de embalagens, modelar alteracbes de
umidade durante o armazenamento e determinar a vida de prateleira dos produtos
(MUZAFFAR; KUMAR, 2016; CANO-HIGUITA et al., 2015; SORMOLI,
LANGRISH, 2015; CARTER; SCHMIDT, 2012; CATELAM; TRINDADE;
ROMERO, 2011).

Figura VI — Isoterma de sor¢ao
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Fonte: a autora (2016).

A técnica gravimétrica € o método mais comum para determinar as
isotermas de sorcdo de pés, sendo amplamente utilizado em diversos estudos.
Esta técnica envolve o uso de solugcbes saturadas de sais em diferentes
concentracbes, mantendo um ambiente com uma determinada umidade
controlada, onde as amostras sdo colocadas dentro de vidros hermeticamente
fechados sob uma condicdo de temperatura fixa. As amostras sdo mantidas
nestes frascos até atingirem o equilibrio termodindmico com a atmosfera
circundante (CANO-HIGUITA et al., 2015; SORMOLI; LANGRISH, 2015; CAM;
ICYER; ERDOGAN, 2014; FERNANDES, BORGES, BOTREL 2014; ZHOU et al.,
2014; CARTER; SCHMIDT, 2012; TONON et al., 2009).

As isotermas de sorcdo sao geralmente descritas por modelos matematicos
baseados em critérios empiricos ou tedricos. Existem varios modelos

matematicos que podem ser aplicados ao estudo das isotermas de sorcdo, no
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entanto, os modelos BET (Brunauer-Emmett-Teller), GAB (Guggenheim-
Andersen-de Boer), Halsey e Oswin tém sido os mais aplicados em estudos de
estabilidade de sucos atomizados (MUZAFFAR; KUMAR, 2016; WANG et al.,
2013; TONON et al., 2009).

A literatura reporta o estudo das isotermas de sor¢cdo para avaliar a
estabilidade das microparticulas formadas por secagem por atomizacgéo.
Fernandes; Borges e Botrel (2014) avaliando a estabilidade do p6 de Odleo
essencial de alecrim produzido com maltodextrina, goma arabica, amido
modificado e inulina, constataram a inulina como potencial agente encapsulante
do material de estudo. Catelam; Trindade e Romero (2011) estudaram as
isotermas de sorcdo de suco de maracuja atomizado comparando o
comportamento de pos produzidos com maltodextrina e goma arabica, e
recomendam o uso de maltodextrina na secagem por atomizagdo de polpa de
maracuja, uma vez que ndo houve diferenca significativa entre os conteudos de
umidade de equilibrio de ambas as amostras. Cam; Igyer e Erdogan (2014)
estudando a estabilidade de polifenéis presentes no pé da casca de roma, ndo
observaram diferencas significativas no contetdo destes fitoquimicos quando o p6
foi armazenado a 4°C por um periodo de 90 dias. Fabra et al. (2011) investigando
a relacdo entre o conteudo de agua e a transicdo vitrea de suco de noni
atomizado constataram um aumento na atividade de &gua critica durante o
armazenamento do p6 de noni a 25°C quando a relacdo entre maltodextrina/polpa
de noni foi maior que 1:3.

4.2 Temperatura de transi¢ao vitrea

Outra ferramenta termodinamica utilizada para prever a estabilidade ao
armazenamento de alimentos, em especial dos pds produzidos por meio da
secagem por atomizacdo, € a temperatura de transicdo vitrea (SORMOLI;
LANGRISH, 2015; CARTER; SCHMIDT, 2012).

A nocéo de transi¢do vitrea foi introduzida na década de 1990, para
fornecer uma melhor compreensdo da temperatura do ponto pegajoso de
alimentos. Esta transicdo caracteriza-se pela mudanca de um estado vitreo para
um estado borrachoso. Desta forma, a temperatura de transicdo vitrea (Tg) €

definida como a temperatura na qual um sistema amorfo muda do estado vitreo
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para o estado pegajoso, e caracteriza-se por relacionar as propriedades fisicas de
materiais amorfos com a temperatura e teor de umidade do ambiente (ISLAM et
al. 2016; FERNANDES; BORGES; BOTREL, 2014; CARTER; SCHMIDT, 2012;
ADHIKARI et al., 2005).

A temperatura de transicao vitrea controla algumas propriedades fisico-
quimicas, tais como viscosidade, pegajosidade, aderéncia, colapso, cristalizacéo,
mobilidade molecular e aglomeracdo em pos produzidos por atomizacdo (CANO-
HIGUITA et al, 2015; FERNANDES; BORGES; BOTREL, 2014; CARTER;
SCHMIDT, 2012; MORAGA et al., 2012; FABRA et al, 2011).

Além disso, € considerada uma temperatura de referéncia, uma vez que
guando armazenado numa temperatura abaixo da Tg espera-se que 0 alimento
esteja estavel, e quando armazenado acima da Tg, a diferenca entre a Tg e a
temperatura de estocagem é que controla a velocidade das alteracdes fisicas,
quimicas e biolégicas do alimento (FERNANDES; BORGES; BOTREL, 2014;
FABRA et al., 2011; TONON et al., 2009; ADHIKARI et al, 2005).

Um aparelho termodinamico bastante utilizado para determinar a Tg € o
equipamento de calorimetria exploratdria diferencial (DSC). No DSC o contetdo
de energia necessario para manter a temperatura da amostra quando submetida
a um aumento na temperatura € registrado e a mudanca de fase é identificada
pela mudanca na capacidade calorifica da amostra (FERNANDES; BORGES;
BOTREL, 2014; CARTER; SCHMIDT, 2012; ROOS, 1995).

A literatura reporta nos estudos de estabilidade de pés obtidos por
atomizacdo a importancia da determinacdo da temperatura de transicdo vitrea
para o controle do processamento e armazenamento. Fernandes, Borges e Botrel
(2014) avaliando a influencia de diferentes agentes carreadores na temperatura
de transicdo vitrea de Oleo essencial de alecrim relatam valores para esta
determinacdo entre 80,6°C e 100,4°C. Estudando a estabilidade de pitaia
vermelha e branca em pé armazenados em diferentes umidades relativas, Lee,
Wu e Siouw (2013) reportam valores para a temperatura de transicéo vitrea entre
-16.1 + 1°C e 25.5 + 0.3°C. Fang e Bhandari (2011) estudando a estabilidade de
suco de bayberry atomizado armazenado em diferentes atividades de agua
observaram uma reducdo na temperatura de transicdo vitrea com o aumento da
aw de armazenamento. Em estudo realizado com suco de acai atomizado

produzido com diferentes agentes carreadores, a determinacédo da temperatura de
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transicao vitrea foi utilizada para determinar a estabilidade deste produto (TONON
et al.,, 2009). Ainda segundo estes autores, a temperatura de transicao vitrea
variou entre -56.62 + 0.63°C e 74.37 = 0.34°C a depender do agente carreador e

da atividade de agua onde o produto foi armazenado.
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ARTIGO - ESTUDO DA ESTABILIDADE DO SUCO DE CIRIGUELA
ATOMIZADO
RESUMO

O suco de ciriguela (Spondias purpurea L.) foi atomizado com maltodextrina
(10DE) e armazenado com o objetivo de estudar a sua estabilidade. O suco de
ciriguela atomizado foi armazenado por 90 dias em trés atividades de agua (aw
0,1, 0,2 e 0,3) a 25°C. Os valores para atividade de dgua e umidade em todas as
condi¢cbes estudadas foram considerados seguros para alimentos secos. O suco
armazenado em aw 0,2, ao final dos 90 dias de armazenamento apresentou as
menores perdas de compostos bioativos (acido ascorbico, carotendides e
fendlicos totais), a menor diferenca de cor e maior temperatura de transicédo
vitrea. A modelagem GAB apresentou melhor ajuste na determinacdo das
isotermas de sorcdo do suco de ciriguela atomizado. Os resultados indicam que a
condicdo de armazenamento em aw 0,2 a 25°C possibilita maior estabilidade do
suco de ciriguela atomizado, mantendo as caracteristicas estudadas mais
estaveis durante os 90 dias de armazenamento.

Palavras-chave: atomizacao; fitoquimicos bioativos; armazenamento, transi¢cao
vitrea; isotermas de sorc¢ao.
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ABSTRACT

The red mombin fruit juice (Spondias purpurea L.) was atomized with maltodextrin
(10DE) and stored in order to study its stability. The atomized red mombin fruit
juice was stored for 90 days in three activity water (aw 0.1, 0.2 and 0.3) at 25°C.
The values for water activity and moisture in all storage conditions were
considered safe for dry food. The juice stored in aw 0.2 at the end of 90 days of
storage showed lesser loss of bioactive compounds (ascorbic acid, carotenoids
and phenolic), the smallest color difference and higher glass transition
temperature. The GAB modeling showed better adjustment in determining the
sorption isotherms of atomized red mombin fruit juice. The results indicate that the
storage condition aw 0.2 at 25°C allows greater stability of the atomized red
mombin fruit juice, maintaining the characteristics studied more stable during 90
days of storage.

Keywords: atomization; phytochemical bioactive; storage, glass transition;
sorption isotherms.
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1. Introducéao

A ciriguela (Spondias purpurea L.) também conhecida como ceriguela,
siriguela, caja vermelho, jocote, € uma fruta endémica das regifes semiaridas do
Brasil, bastante consumida na regido Nordeste do pais. Caracteriza-se por
apresentar uma excelente qualidade sensorial, além de ser considerada rica em
compostos fendlicos de interesse biolégico. No entanto, seu curto periodo de
colheita e alta perecibilidade dificultam a disponibilidade desta fruta durante todo o
ano. Esta fruta apresenta Otimas perspectivas para objetivos comerciais por meio
da aplicacdo de técnicas de processamento pés-colheita, a fim de estender a vida
de prateleira, reduzir as perdas e agregar valor ao produto final (TODISCO;
COSTA; CLEMENTE, 2015; TODISCO et al., 2013).

Vérias técnicas tém sido utilizadas para estender a vida de prateleira de
frutas por meio da remocéo da umidade e reducdo da atividade de agua, dentre
as quais, destaca-se, a secagem por atomizacao (spray dryer). A secagem por
atomizacao consiste na aplicacdo de uma energia sob um liquido ou suspenséao,
resultando em um produto em po, o qual apresenta um estado fisico mais estavel.
Desta forma, os sucos de fruta em p6 sao considerados materiais valiosos em
termos de manuseio, aplicacdo, transporte, embalagem, armazenamento e vida
de prateleira, em comparacdo com suas formas liquidas (ISLAM et al., 2016;
MUZAFFAR; KUMAR, 2016; FANG; BHANDARI, 2011).

Apesar de serem considerados produtos mais estaveis, a rapida remocao
do teor de agua durante a secagem por atomiza¢ao resulta em um produto com
matriz vitrea amorfa e bastante higroscépica. Logo, a estabilidade de sucos
atomizados esta diretamente relacionada a umidade e temperatura ambiente.
Quando n&o bem controladas, as condicbes de armazenamento provocam uma
mudanca de fase do estado vitreo para um estado pegajoso, além de ocasionar
alteracdes na coloragcédo, acelerar reacbes quimicas e enzimaticas, levando a
perdas na funcionalidade do produto (ISLAM et al., 2016; MUZAFFAR; KUMAR,
2016; MORAGA et al., 2012).

As isotermas de sorcdo e a temperatura de transicdo vitrea sao
ferramentas bastante utilizadas para prever a estabilidade ao armazenamento de
produtos secos. As isotermas de sor¢cédo descrevem a relacao entre a atividade de

agua e a umidade de equilibrio de um produto alimenticio em uma determinada
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temperatura. Logo, séo utilizadas para determinar a interacdo entre a agua e os
componentes do alimento, ou seja, predizem o quanto de agua um alimento é
capaz de absorver quando exposto a uma determinada umidade relativa (ISLAM
et al. 2016; MUZAFFAR; KUMAR, 2016; SANT'ANNA et al., 2014; MORAGA et
al., 2012; TONON et al. 2009).

A temperatura de transicao vitrea (Tg) € definida como a temperatura na
qual um sistema amorfo muda do seu estado vitreo para um estado borrachoso.
Uma vez que a Tg controla propriedades fisico-quimicas como, viscosidade,
aderéncia e aglomeracao. Esta ferramenta vem sendo bastante utilizada como
parametro de referéncia para caracterizar propriedades, qualidade e estabilidade
de alimentos (ISLAM et al. 2016; FANG; BHANDARI, 2011; TONON et al. 2009).

Diante do exposto, o objetivo deste trabalho foi avaliar a estabilidade do
suco de ciriguela atomizado durante o armazenamento, além de fornecer
informacdes sobre as caracteristicas de sorcdo deste produto por meio das
isotermas de sorcdo a 25 °C. Foram avaliadas as influéncias do tempo e
diferentes condicdbes de armazenamento sob algumas propriedades fisico-

quimicas do suco de ciriguela atomizado.

2. Materiais e métodos
2.1 Obtencéo e preparo da polpa de ciriguela

Frutos de ciriguela no estddio maduro foram adquiridos no més de
Fevereiro de 2015, no Centro de Abastecimento e Logistica de Pernambuco -
CEASA/PE, localizado na cidade do Recife-PE. Os frutos foram transportados
para o laboratorio de Processamento de Alimentos, onde foram selecionados,
higienizados, sanitizados com solucdo de hipoclorito de sodio (50ppm) e
despolpados em despolpadeira (Bonina Compacta 46 Itabauna/BA). A polpa de
ciriguela foi peneirada, embalada em sacos de polietileno e armazenada a -18 °C.

2.2 Secagem por atomizagao do suco de ciriguela

A solucédo que foi introduzida no atomizador consistiu de suco de ciriguela
numa proporcdo de 1:1 (polpa de ciriguela:agua destilada) e agente carreador

(Maltodextrina 10 DE), de modo a facilitar a passagem pelo bico atomizador. Esta
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solugdo foi mantida sob agitagdo em um misturador (modelo TE 102-Tecnal,
Brasil) para homogeneizacdo antes da secagem.

Para a secagem em escala laboratorial foi utilizado um mini spray dryer
(LM, modelo MSD 1.0, LABMAQ do Brasil LTDA), com bico injetor de 1,2 mm de
diametro, fluxo de ar de 30 m3/h e pressao do ar de 0,6 bar. Baseado em estudo
prévio, as condicbes operacionais Otimas para a secagem por atomizacdo do
suco de ciriguela foram 26% de maltodextrina 10 DE (MOR-REX® 1910 - Corn
Products, Mogi-Guacu, Brasil), temperatura de ar de entrada 110°C e vazédo 360
mi/h. Quando a temperatura de saida estava abaixo de 50°C, a amostra foi

coletada.
2.3 Estudo da estabilidade

Trés diferentes repeticbes de amostras de suco de ciriguela atomizado
recém-preparado foram colocadas em vidros herméticos com diferentes
atividades de 4gua de 0,1, 0,2 e 0,3, as quais foram preparadas usando solucdes
saturadas de cloreto de litio, acetato de potassio e cloreto de magnésio,
respectivamente (GREENSPAN, 1977). Os vidros herméticos foram armazenados
a 25°C 1 °C. As amostras foram periodicamente analisadas (atividade de agua,
umidade, teor de acido ascorbico, carotendides totais, compostos fendlicos totais,
determinacao de cor, atividade antioxidante e transi¢ao vitrea) no tempo inicial (0)
e apos 30, 60 e 90 dias.

2.4 Andlises das amostras
2.4.1 Atividade de agua (aw)

A atividade de agua dos sucos de ciriguela atomizados foi determinada

usando o medidor de atividade de agua (AqualLab 4TE Series, Decagon, USA).
2.4.2 Umidade

Os conteudos de umidade (%) da solucéo de alimentacédo do atomizador e
dos sucos atomizados foram determinados em balanca infravermelha (MARTE,
IDSO, Piracicaba/SP) a 105 °C/45 minutos e 105 °C/30 minutos, respectivamente.

2.4.3 Acido ascérbico

O teor de acido ascérbico (AA) da solucdo de alimentacdo e dos sucos

atomizados foi determinado por método titulométrico, utilizando 2,6 diclorofenol
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indofenol (AOAC, 2006). Os resultados foram expressos em miligrama de acido
ascorbico por 100 gramas de amostra em base seca (mg AA/100g massa seca)

2.4.4 Carotenodides totais

O teor de carotenoides totais da solucdo de alimentacdo e dos sucos
atomizados foi determinado pelo método espectrofotométrico proposto por
Rodriguez-Amaya (2001). O solvente extrator utilizado foi acetona, e os
pigmentos transferidos para éter de petréleo. A leitura foi realizada a 450 nm em
espectrofotometro (Shimadzu, modelo UV 1650PC, Japdo) e os resultados
expressos em microgramas de equivalente de (3-caroteno por grama de amostra

em base seca (ug B-caroteno/g massa seca).
2.4.5 Compostos fenolicos

Os compostos fendlicos foram extraidos em agua mantidos sob agitacao
em agitador magnético (Fisatom, modelo 752, Sado Paulo) por 20 minutos e
centrifugados (Cientec, modelo CT-6000R, Sao Paulo) a 4500 rpm/10 minutos, e
este processo repetido trés vezes. O teor de fendlicos totais da solucdo de
alimentacdo e dos sucos atomizados foram determinados por método
espectrofotométrico utilizando reagente Folin-Ciocalteau (Merck, Darmstadt,
Germany), segundo metodologia descrita por Wettasinghe e Shahidi (1999). A
absorbancia foi registrada a 725 nm em espectrofotometro (Shimadzu, modelo UV
1650PC, Japéo). A quantificagdo dos fendlicos totais foi baseada em curva de
calibracdo construida com acido galico (0 a 120 pg/ml) em comprimento de onda
de 725 nm, e ambos os resultados expressos em miligramas em equivalente de
acido galico por 100 gramas de amostra em base seca (mg EAG /100g massa

seca).
2.4.6 Atividade antioxidante

A capacidade de sequestrar o radical 2,2’-azino-bis-(3-etilbenzotiazolina-6-
acido sulfénico (ABTS-") foi determinada segundo o método descrito por RE et al.
(1999). O radical ABTS-" foi gerado a partir da reacdo da solucdo aquosa de
ABTS (7 mMol) com solugdo aquosa de persulfato de potassio (140 mMol),
mantida ao abrigo da luz, em temperatura ambiente por 16h. Em seguida, a
solucéo do radical foi diluida em etanol até obter absorbancia de 0,700 nm, em

comprimento de onda de 734 nm. Aliquotas de 150 ul do extrato aquoso do suco
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de ciriguela atomizado foi misturado com 5 ml da solugdo do ABTS+" e a
absorbancia medida apés 6 minutos em espectrofotbmetro (Shimadzu, modelo
UV 1650PC, Japao) a 734 nm. Para a amostra controle foi utilizado agua
destilada no lugar da amostra. Os resultados foram expressos em: atividade de
sequestro de ABTS (%) = [1-(A/Ao)]x100, onde A refere-se a absorbéncia da
amostra e Ao a absorbéancia controle (SANT'ANNA et al., 2014).

2.4.7 Determinacao de cor

A cor do suco de ciriguela atomizado foi determinada usando colorimetro
(Minolta CR-400, Konica Minolta, Sensing Inc), calibrado com azulejo padréo
branco, operando em sistema CIELAB (L*a*b*), onde L* indica variacdo entre
claro e escuro, a* indica variacdo de cor entre vermelho e verde, b* indica
variacdo de cor entre amarelo e azul. A diferenca de cor (AE) entre as amostras

foi calculada por meio da seguinte formula (KHA et al., 2015):

AE = /(s —1° + (a3 — a*) + (g — 1)’

onde, L*0, a*0 e b*0 sdo os valores da amostra no tempo zero, e L*, a* e b* os

valores de cada amostra medidos com o tempo de armazenamento.
2.4.8 Temperatura de transicao vitrea (Tg)

A temperatura de transicdo vitrea do suco de ciriguela atomizado foi
determinada usando o equipamento de calorimetria exploratoria diferencial (DSC-
60, Shimadzu, Columbia, EUA). O gas utilizado foi nitrogénio (N2) numa taxa de
50 ml/minuto. Amostras pesando entre 4,5-5 mg foram analisadas em cadinhos
de aluminio (Shimadzu, Columbia, EUA) hermeticamente selados. Um cadinho
de aluminio foi usado como referéncia. A taxa de aquecimento foi de 10°C/minuto
e a analise foi realizada numa faixa de temperatura de 30°C a 130°C. O
termograma foi analisado entre o inicio (Tgi) e final da transicdo (Tgf), e a
temperatura de transicdo vitrea (Tg) foi calculada como a média entre estes

valores.
2.5 Determinagéo das isotermas de sorgéo

As isotermas de sorcdo foram determinadas por método gravimétrico. Nove

solugcbes saturadas foram preparadas a fim de fornecer diferentes valores de
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umidade relativa (Greenspan, 1977). Os sais utilizados e suas respectivas
umidades relativas encontram-se na Tabela 1. Trés repeticbes das amostras de
suco de ciriguela atomizado foram colocadas em frascos de aluminio e
acondicionadas em vidros herméticos contendo as solucfes saturadas a 25°C
+1°C. As amostras foram deixadas em equilibrio por 3—4 semanas, e pesadas
semanalmente até que ndo houvesse varia¢gado no peso (0,001 g). Para minimizar
a interferéncia da umidade atmosférica sob o peso das amostras, o tempo de
remocao, pesagem e acondicionamento no vidro hermético foi menor que 1
minuto. A umidade de equilibrio foi determinada por secagem da amostra a 105°C
em estufa (MARCONI, MA-035) até peso constante por 24 horas.

Tabela 1 — Umidade relativa das solu¢des saturadas de sais selecionadas a 25°C

Sal Umidade Relativa (%)
Cloreto de litio 11%
Acetato de potéssio 22%
Cloreto de magnésio 33%
Carbonato de potassio 44%
Nitrato de magnésio 53%
Brometo de sddio 58%
Cloreto de estréncio 71%
Cloreto de sédio 75%
Cloreto de potassio 84%

Para determinar as isotermas de sorcdo, a umidade de equilibrio das
amostras foi plotada em funcdo da atividade de agua correspondente a cada
solucdo saturada. Os modelos matematicos usados para descrever a relacdo
entre a umidade de equilibrio (X¢) e a atividade de agua (aw) sdo apresentados
na Tabela 2 (Sant'/Anna et al., 2014).

Tabela 2 — Modelos matematicos usados para descrever as isotermas de sor¢ao

Nome da equacéo Expressao matematica
GAB (Van den Berg, 1985) X, = *m CoasKoas dw
[(1— Kgapa,)(1 — Kgapay, + CoanKeanay,)]
Halsey (Halsey, 1948) —A]
a, = exp|—x
X_E
Oswin (Oswin, 1946) a,, \E
% =a(7=%)
- 31.'.-'

A, B, Caas, Kcag, S840 constantes dos modelos matematicos
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Os dados foram analisados pelo software Origin Pro 8.5. O algoritmo de
interacao utilizado para realizar os ajustes aos modelos foi Levenberg Marquardt,
e 0 modelo matematico mais ajustado foi definido em funcdo do menor erro
padrdo de estimativa, do menor valor do porcentual do erro médio absoluto (P) e

do méximo valor do R? ajustado (R2adj).
2.6 Andlise estatistica

A andlise estatistica foi realizada para avaliar os efeitos da atividade de
agua e tempo de armazenamento sobre a estabilidade do suco de ciriguela
atomizado. Os dados obtidos foram submetidos a Andlise de variancia (ANOVA —
one-way) e comparados usando o teste de Duncan’s pelo software Statistica 8.0
(StatSoft, Tulsa, EUA) ao nivel de 5% de significancia. Os resultados foram

expressos como média * desvio padrao.

3. Resultados e discusséo

3.1 Estudo da estabilidade do suco de ciriguela atomizado
3.1.1 Atividade de agua (aw) e umidade

A atividade de agua e a umidade sédo parametros de grande importancia no
que diz respeito a qualidade e estabilidade de alimentos em p6 (WANG; ZHOU,
2013; TONON et al., 2009). Neste estudo foram avaliados os comportamentos da
atividade de &gua e da umidade em funcdo do tempo e condicdo de
armazenamento em aw 0,1, 0,2 e 0,3 (Figuras 1 e 2). A atividade de agua inicial
do suco de ciriguela atomizado foi de 0,18 + 0,01. A atividade de agua do suco de
ciriguela atomizado néo diferiu significativamente (p<0,05) entre os tempos de 30
e 90 dias quando armazenados em aw 0,2 e 0,3. A umidade inicial do suco de
ciriguela atomizado foi de 3,23% =+ 0,15, e nédo diferiu significativamente (p<0,05)
entre os tempos de 30 e 60 dias para as trés condigcbes de aw. Em todos os
tempos de armazenamento (30, 60 e 90 dias), os valores da atividade de agua e
umidade do suco de ciriguela atomizado diferiram significativamente entre si. O
aumento da aw de armazenamento provocou um aumento significativo (p<0,05)
na atividade de agua e na umidade dos sucos de ciriguela atomizados, no
entanto, os maiores valores encontrados para a atividade de agua e umidade do
suco de ciriguela atomizado nao ultrapassaram 0,37 £ 0,00 e 5,92% + 0,40,

respectivamente; valores considerados estaveis e seguros para alimentos secos.
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Figura 1 — Efeito do tempo de armazenamento (30, 60, 90 dias) e da atividade de
agua (0,1, 0,2, 0,3) na atividade de agua (aw) do suco de ciriguela atomizado
armazenado a 25°C
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O aumento da atividade de 4gua e umidade de sucos atomizados durante o
seu armazenamento provocam alteracbes em suas propriedades fisicas, tais
como mudancas na coloracdo, aumento da densidade aparente, da coesividade,
da fluidez e da viscosidade (MUZAFFAR; KUMAR, 2016; LEE; WU; SIOW, 2013;
MORAGA et al., 2012). Além disso, estudos indicam que reacdes de degradacéo
de compostos fitoquimicos também séo aceleradas pelo aumento da atividade de
agua e umidade destes produtos (MORAGA et al., 2012; FANG; BHANDARI,
2011).

O aumento da umidade e da atividade de 4gua em funcdo do tempo de
armazenamento e da aw foi reportado em estudos de estabilidade de suco de
tamarindo atomizado (MUZAFFAR; KUMAR, 2016) e suco de maracuja atomizado
(COSTA et al, 2013), e morango chinés (bayberry) atomizado (FANG,;
BHANDARI, 2011) O aumento da umidade e da atividade de agua também foi
reportado em estudo sobre a estabilidade do suco de ciriguela atomizado
armazenado em embalagens plasticas por 90 dias de armazenamento (TODISCO
et al., 2013).
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Figura 2 — Efeito do tempo de armazenamento (30, 60, 90 dias) e da atividade de
agua (0,1, 0,2, 0,3) na umidade do suco de ciriguela atomizado armazenado a
25°C
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3.1.2 Acido ascorbico

O teor de acido ascoérbico (AA) é bastante quantificado em pesquisas
cientificas por ser considerado um importante antioxidante natural. O teor de
acido ascorbico na solucédo de alimentacdo do atomizador e do suco de ciriguela
atomizado no tempo inicial foi de 58,34 + 2,97 e 46,56 + 0,72 mg AA/100g massa
seca, respectivamente. Apesar de ser considerado um composto altamente
sensivel ao calor, a técnica de secagem por atomizacao provocou uma reducao
leve no teor de acido ascorbico do suco de ciriguela atomizado no tempo inicial.
Este comportamento deve-se ao uso da maltodextrina como eficaz agente
carreador no processo de secagem por atomizacédo, e pela inativacao de algumas
enzimas oxidativas sensiveis ao calor, tais como a acido ascorbico oxidase
(CANO-HIGUITA et al., 2015; WAWIRE et al., 2011).

A estabilidade do acido ascorbico durante armazenamento do suco de
ciriguela atomizado foi avaliada em funcéo do tempo e da aw (Figura 3). O teor de
acido ascorbico do suco de ciriguela atomizado nao diferiu significativamente
(p<0,05) entre os tempos de 30 e 60 dias para as trés condicdes de aw de
armazenamento. Além disso, o teor de acido ascoérbico do suco de ciriguela

atomizado armazenado em aw 0,2 n&o diferiu significativamente (p<0,05) entre os



55

tempos de 30, 60 e 90 dias, indicando que esta condicdo de armazenamento
proporcionou maior estabilidade a este composto. Em todos os tempos estudados
0 suco de ciriguela atomizado armazenado em aw 0,3 apresentou 0S menores
teores de acido ascorbico. Ao final do tempo de armazenamento, 0s sucos de
ciriguela atomizado armazenados em aw 0,1 e 0,2 apresentaram 0S maiores
teores de acido ascorbico, 36,14 + 0,68 e 37,49 + 0,83 mg AA/100g massa seca,
respectivamente, ndo diferindo significativamente entre si (p <0,05). Além disso,
ao final do tempo de armazenamento a maior retencédo deste composto foi obtida
quando o suco de ciriguela atomizado foi armazenado em aw 0,2, chegando até
80%, quando comparado com o teor do acido ascorbico no tempo inicial.

Figura 3 — Efeito do tempo de armazenamento (30, 60, 90 dias) e da atividade de

agua (0,1, 0,2, 0,3) no teor de acido ascorbico (mg AA/100g massa seca) do suco
de ciriguela atomizado armazenado a 25°C
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O aumento da umidade, além da presenca de oxigénio favorecem a
oxidacgdo do acido ascorbico a acido dehidroascorbico. Além disso, as reagdes de
degradacéo do acido ascorbico sdo geralmente acompanhadas de mudancas na
coloracdo do alimento, devido a formagdo de compostos intermediarios instaveis
(PAVLOVSKA; TANEVSKA, 2013; HIATT; TAYLOR, MAUER, 2010).

A reducéo no teor de acido ascoérbico em fungéo do aumento do tempo de
armazenamento também foi reportada em estudos de estabilidade de suco de
maracuja atomizado (COSTA et al., 2013) e tomate atomizado (LIU et al, 2010).
No entanto, em estudo realizado por Moraga et al. (2012) com toranja liofilizada, o
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teor de acido ascorbico no terceiro més de armazenamento ndo apresentou
diferenca significativa para as atividades de agua 0,1, 0,2 e 0,3. Todisco, Costa e
Clemente (2015) observaram um comportamento ndo linear do teor de acido
ascorbico com suco de ciriguela atomizado armazenado por 120 dias em

embalagens plasticas e laminadas.
3.1.3 Carotendides totais

Os carotenodides sao considerados compostos bioativos de grande
importancia ndo apenas por sua capacidade colorante, como por sua atividade
antioxidante e funcdes biologicas (KHA et al., 2015; LIANG et al., 2013; RASCON
et al., 2011), por isto o teor deste composto foi investigado nesta pesquisa. O teor
de carotendides totais na solucdo de alimentacdo do atomizador e do suco de
ciriguela atomizado no tempo inicial foi de 39,42 =+ 1,39 e 8,85 + 0,33 ug B-
caroteno/g massa seca, respectivamente.

Os efeitos do tempo e das condi¢cdes de armazenamento (aw 0,1, aw 0,2 e
aw 0,3) sobre a estabilidade de carotendides no suco de ciriguela atomizado
podem ser observados na Figura 4. Os resultados estatisticos indicam que as
condicbes de armazenamento estudadas afetaram significativamente (p<0,05) o
conteudo de carotendides totais do suco de ciriguela atomizado. Uma reducéo
significativa (p<0,05) no teor de carotendides totais no suco de ciriguela
atomizado pode ser observada ja nos primeiros 30 dias de armazenamento. O
teor de carotendides totais do suco de ciriguela atomizado armazenado em aw 0,1
diferiu significativamente entre os tempos de armazenamento (30, 60 e 90 dias).
No tempo de 60 dias de armazenamento o teor de carotendides totais do suco de
ciriguela atomizado armazenados nas trés aw (0,1, 0,2 e 0,3) ndo diferiram
significativamente (p<0,05) entre si. Ao final do tempo de armazenamento (90
dias), as amostras armazenadas em aw 0,1 e aw 0,2 apresentaram 0S maiores
teores de carotenodides totais, 5,06 + 0,10 e 5,09 + 0,11 ug [B-caroteno/g,
respectivamente, nao diferindo significativamente entre si. Este comportamento
demonstra que o tempo de armazenamento foi mais efetivo na degradacéo deste
composto do que as condicbes de aw. Destaca-se que ao final do periodo de
armazenamento a maior retencdo deste composto foi obtida quando o suco de
ciriguela atomizado foi armazenado em aw 0,2, chegando até 57%, quando

comparado com o teor do acido ascorbico no tempo inicial.
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A reducéo significativa no teor de carotendides totais ao final do tempo de
armazenamento deve-se a sua inerente instabilidade, provocada pelo alto grau de
insaturacdo de suas moléculas, que tornam este fitoquimico susceptivel as
reacoes de oxidacdo e isomerizacdo (KHA et al., 2015; LIANG et al., 2013;
RASCON et al., 2011). Além disso, segundo Hymavathi e Khader, (2005),
produtos secos sdo considerados mais suscetiveis a degradacdo dos
carotendides durante o armazenamento devido ao aumento da area de superficie
e porosidade. Consequentemente, a degradacédo dos carotendides afeta tanto seu
valor nutritivo como a cor dos alimentos.

Figura 4 — Efeito do tempo de armazenamento (30, 60, 90 dias) e da atividade de

agua (0,1, 0,2, 0,3) no teor de carotendides (ug B-caroteno/g massa seca) do
suco de ciriguela atomizado armazenado a 25°C
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Ha& um ndmero limitado de estudos sobre a estabilidade de carotendides
em sucos atomizados de frutas obtidos por atomizagdo. Em estudo com nano-
emulsbes de B-caroteno obtidos por atomizacdo, Liang et al. (2013) também
reportam a queda no teor de carotendides durante o armazenamento. Um
comportamento semelhante ao deste estudo foi reportado por Todisco, Costa e
Clemente (2015) que observaram um decréscimo no teor de carotendides ao final
do periodo de armazenamento do suco de ciriguela atomizado a 25°C,

armazenado em embalagens plasticas e laminadas.
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3.1.4 Diferencga de cor

A cor dos alimentos é um atributo muito importante que tem impacto
relevante na aceitabilidade pelos consumidores (MUZAFFAR; KUMAR, 2016;
KHA et al.,, 2015). A Tabela 3 mostra a variacdo dos parametros de cor,
luminosidade (L*), intensidade de vermelho/verde (a*) e intensidade de
amarelo/azul (b*), durante o periodo de armazenamento de 90 dias nas condi¢des
de aw 0,1, 0,2 e 0,3 para o suco de ciriguela atomizado. O tempo de
armazenamento provocou uma reducao significativa (p< 0,05) no parametro L* e
b* do suco de ciriguela atomizado para todas as condicbes de armazenamento
(aw 0,1, aw 0,2, aw 0,3). No entanto, ao final do tempo de armazenamento (90
dias) o suco de ciriguela atomizado armazenado em aw 0,2 apresentou o0s valores
de L* e b* mais préximos do tempo inicial. A reducdo do valor de L* reflete um
escurecimento da superficie do suco de ciriguela atomizado. Enquanto a reducéo
do parametro b* indica uma perda da coloracdo amarela da amostra, que pode
ser associada as alteracBes ocorridas nos pigmentos carotendides. Para o
parametro a*, a perda da coloracdo foi observada a partir dos 30 dias de

armazenamento em todas as condi¢cdes de aw armazenadas.

Tabela 3 — Parametros de cor (L*, a*, b*) do suco de ciriguela atomizado
armazenado por 90 dias a 25°C

Parametros Tempo de armazenamento
0 dias 30 dias 60 dias 90 dias
L*
aw 0,1 92,612 + 0,66 91,808 + 0,28 92,05abA + 0,12 91,02¢A +0,17
aw 0,2 92,612 + 0,66 93,292a + 0,25 91,88ba + 0,58 91,73ba + 0,62
aw 0,3 92,612a + 0,66 91,428 + 0,10 91,36bA + 0,52 89,92¢B + 0,43
a*
aw 0,1 -2,59¢A + 0,08 -1,29b¢c + 0,01 -0,692B + 0,04 -0,61ac + 0,00
aw 0,2 -2,594A + 0,08 -0,91¢B + 0,05 -0,32A + 0,02 -0,212a £ 0,01
aw 0,3 -2,59¢cA + 0,08 -0,77°A £ 0,08 -0,32aa £ 0,01 -0,282B + 0,05
b*
aw 0,1 24,232a + 1,11 22,27bA £ 0,73 21,52ba + 0,69 17,33cc + 0,29
aw 0,2 24,232a + 1,11 21,3008 + 0,13 21,25ba + 0,89 20,35bA + 0,56
aw 0,3 24,233A + 1,11 21,208 + 0,15 21,86bPA + 0,73 18,58¢B + 0,43

Média + desvio padrdo. Luminosidade (L*), intensidade de vermelho/verde (a*) e intensidade de amarelo/azul (b*).
A estatistica foi calculada separadamente para cada parametro. Letras mindsculas diferentes nas linhas e as letras
mailsculas diferentes nas colunas diferem estatisticamente pelo teste de Ducan's (p<0,05).

Neste estudo, também foram avaliadas as diferengas de cor (AE) do suco

de ciriguela atomizado em diferentes condi¢cdes de umidade e tempo (Figura 5).
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Segundo a analise de variancia (ANOVA), nao houve diferenca significativa (p
<0,05) entre as trés condi¢cbes de armazenamento (aw 0,1, aw 0,2, aw 0,3) até os
60 dias de armazenamento. Ao final do periodo de armazenamento (90 dias), o
sucos de ciriguela atomizado armazenado em aw 0,2 apresentou menor diferenca
de cor quando comparada as demais condigcdes. O aumento na diferenca de cor
em decorréncia do tempo pode ser atribuido a reacado de Maillard, a absorcao de
umidade, a degradacdo do acido ascorbico e degradacdo dos carotendides
(MUZAFFAR; KUMAR, 2016; KHA et al., 2015).

Figura 5 — Efeito do tempo de armazenamento (30, 60, 90 dias) e da atividade de

agua (0,1, 0,2, 0,3) na diferenga de cor (AE) do suco de ciriguela atomizado
armazenado a 25°C
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Um comportamento similar ao encontrado neste estudo, como a reducgéo
nos parametros L* e b* e aumento do a*, também foi observado por Muzaffar e
Kumar (2016) estudando a estabilidade de suco de tamarindo atomizado. A
reducdo nos parametros L* e b* além de um aumento do AE, também foram
observadas com o aumento no tempo de armazenamento em estudo de
estabilidade de tomate atomizado (LIU et al., 2010). Kha et al. (2015) também
observaram um aumento do AE provocado pelo tempo de armazenamento no
estudo da estabilidade de 6leo de gac encapsulado com goma arabica e proteina
do soro do leite por atomizador. Uma reducdo no parametro L* no suco de
ciriguela atomizado e armazenado por 90 dias em aw 0,85 foi observado por
Todisco, Costa e Clemente (2013).
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3.1.5 Compostos fendlicos

Por pertencerem a uma classe de metabdlitos secundarios que apresentam
um alto poder antioxidante, os compostos fendlicos tem sido foco de muitas
pesquisas (DAZA et al., 2016; FANG; BHANDARI, 2011). O teor dos compostos
fendlicos na solucdo de alimentacdo do atomizador e do suco de ciriguela
atomizada foi de 558,60 = 17,5 e 551,57 + 0,80 mg EAG/100g massa seca,
respectivamente. A secagem por atomizagdo ndo provocou uma reducao
significativa (p<0,05) no teor de compostos fendlicos indicando que as condi¢des
operacionais e agente carreador escolhidos foram adequados para manutengao
destes fitoquimicos.

A estabilidade dos compostos fendlicos no suco de ciriguela atomizado foi
avaliada em funcédo do tempo e da aw de armazenamento (Figura 6). Em geral,
observa-se uma reducéao significativa (p<0,05) no teor de compostos fendlicos do
suco de ciriguela atomizado com o aumento do tempo de armazenamento; exceto
para a aw 0,1 aos 30 dias de armazenamento que nao apresentou diferenca
significativa entre o tempo inicial. Contudo, o teor de compostos fendlicos do suco
de ciriguela atomizado armazenado em aw 0,2 ndo diferiu significativamente
(p<0,05) entre os tempos 60 e 90 dias. Ao final do periodo de armazenamento (90
dias), o teor de compostos fendlicos do suco de ciriguela atomizado armazenado
em aw 0,1 e 0,3 ndo diferiram significativamente (p<0,05) entre si; entretanto,
neste mesmo tempo de armazenamento, 0 suco de ciriguela atomizado
armazenado em aw 0,2 apresentou o maior teor de compostos fendlicos, 367,74 +
7,89 mg EAG/100g massa seca), com retencdo de 67% quando comparado ao
tempo inicial.

A reducao no teor de compostos fendlicos reportada neste estudo deve-se
a sua instabilidade e sensibilidade as condicbes ambientais, tais como
temperatura, umidade e oxigénio, durante o processamento e armazenamento.
Logo, a reducdo no teor deste fitoquimico durante o armazenamento pode ser
relacionada principalmente as reacdes de oxidagdo destes compostos (VOLF et
al., 2014; FANG; BHANDARI, 2011).
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Figura 6 — Efeito do tempo de armazenamento (30, 60, 90 dias) e da atividade de
agua (0,1, 0,2, 0,3) no teor de compostos fenolicos (mg EAG/100g massa seca)
do suco de ciriguela atomizado armazenado a 25 °C
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O tempo de armazenamento também provocou uma reducdo no teor de
compostos fendlicos em estudos de estabilidade de produtos obtidos por
atomizacgéo, tais como extrato de cagaita (DAZA et al., 2016); suco de mirtilo
(TURAN et al., 2016); extrato de mirtilo (JIMENEZ-AGUILAR et al., 2011) e
morango chinés (bayberry) (FANG; BHANDARI, 2011). Todisco, Costa e
Clemente (2015) relatam um comportamento ndo linear no teor de compostos
fendlicos durante o armazenamento do suco de ciriguela atomizado por 120 dias
a 25°C em embalagens plasticas e laminadas.

3.1.6 Atividade antioxidante

A atividade antioxidante esta relacionada, principalmente, a capacidade de
neutralizar radicais livres. Neste estudo, a atividade antioxidante do suco de
ciriguela atomizado foi mensurada pela capacidade de sequestro do radical
ABTS+" (%). A capacidade de sequestro do radical ABTSe" da solucido de
alimentacdo do atomizador e do suco de ciriguela atomizado no tempo inicial foi
de 78.45 + 1.67% e 38.04 + 1.03%, respectivamente, indicando que mais de 50%
da atividade antioxidante foi mantida ap6s a secagem por atomizacdo. A
capacidade de sequestro do radical ABTS+" do suco de ciriguela atomizado foi
avaliada em funcao do tempo e da aw de armazenamento (Figura 7).
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Figura 7 — Efeito do tempo de armazenamento (30, 60, 90 dias) e da atividade de
agua (0,1, 0,2, 0,3) na capacidade de sequestro do radical ABTS+" (%) do suco de
ciriguela atomizado armazenado a 25 °C
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Observa-se uma reducéo significativa (p<0,05) na capacidade antioxidante
do suco de ciriguela atomizado ao final do periodo de armazenamento. A
capacidade de sequestro do radical ABTS*" do suco de ciriguela atomizado
armazenado em aw 0,2 nao diferiu significativamente (p<0,05) entre os tempos
inicial, 30 e 60 dias. Além disso, a capacidade de sequestro do radical ABTS<" do
suco de ciriguela atomizado armazenado em aw 0,1 e 0,2 ndo apresentaram
diferenca significativa (p<0,05) entre si para todos os tempos de armazenamento,
indicando que ambas atividades de &agua contribuem para manutencdo da
atividade antioxidante da amostra. Ao final do periodo de armazenamento, a
capacidade de sequestro do radical ABTS+" do suco de ciriguela atomizado
armazenado em aw 0,1 e 0,2 foram 21,94 + 2,11 e 19,42 + 2,19 %.

Seguindo a mesma tendéncia do teor dos fitoquimicos bioativos avaliados,
a atividade antioxidante demonstrou um decréscimo com o aumento do tempo de
armazenamento, confirmando a relagao existente entre o teor destes compostos e
a atividade antioxidante do suco de ciriguela atomizado. Sabe-se que, o
mecanismo de acdo do antioxidante frente ao radical ABTSs" pode ser por
transferéncia de elétron e/ou hidrogénio. O meio, a polaridade, a acidez do grupo

hidroxil, a estrutura quimica e concentragcdo dos compostos fendlicos, além da
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concentracdo de acido ascoérbico e carotendides na amostra sdo fatores que
influenciam na agéo antioxidante (CRAFT et al., 2012).

A reducao da atividade antioxidante decorrente do aumento da atividade de
agua e/ou tempo de armazenamento foi observada em estudos com suco de
mirtilo atomizado (TURAN et al., 2016), extrato de morango chinés (bayberry)
(FANG; BHANDARI, 2011) e suco de agai atomizado (TONON et al., 2010).
Entretanto, Lee, Wu e Siow (2013) reportam que a atividade de agua néao afetou
significativamente as propriedades antioxidantes dos sucos de pitaia atomizados,

armazenado por 25 dias.
3.1.7 Temperatura de transicao vitrea

A temperatura de transicdo vitrea (Tg) pode ser usada como indicador para
estimar a estabilidade de sucos atomizados durante o armazenamento. Quando a
temperatura de armazenamento encontra-se acima da Tg, os sélidos amorfos,
como 0s sucos atomizados apresentam-se em estado pegajoso, favorecendo a
mobilidade molecular e acelerando as reacdes. Desta forma, os sucos atomizados
devem ser armazenados em temperaturas abaixo da temperatura de transicao
vitrea, a fim de que permanecam estaveis por longos periodos sem sofrerem
alteracdes fisico-quimicas, tais como alteracdes de cor, reducdo de compostos
bioativos e perda de funcionalidade (ISLAM et al., 2016; LEE, WU, SIOW, 2013;
FANG, BHANDARI, 2011; BHANDARI, HOWES, 1999).

A temperatura de transicdo vitrea do suco de ciriguela atomizado foi
determinada em todos os tempos de armazenamento (0, 30, 60 e 90 dias) para as
trés condicbes de atividade de agua estudadas (aw 0,1, 0,2, 0,3). Os resultados
(Figura 8) mostram gue na temperatura de armazenamento aplicada neste estudo
(25°C) a Tg variou entre 35,5°C e 49,8°C. A Tg inicial das amostras foi de 45,1°C
*+ 0,4, que seria uma Tg ideal para manter a estabilidade do suco de ciriguela
atomizado armazenado a 25°C. Nas condi¢cdes de armazenamento em aw 0,1 e
0,3, para todos os tempos estudados a Tg foi menor do que a Tg inicial. No
entanto, o suco de ciriguela atomizado armazenado em aw 0,2 aos 30 e 60 dias
de armazenamento apresentou valores de Tg maiores do que o valores do tempo

inicial.
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Figura 8 — Efeito do tempo de armazenamento (30, 60, 90 dias) e da atividade de
agua (0,1, 0,2, 0,3) na temperatura de transicdo vitrea (°C) do suco de ciriguela
atomizado armazenado a 25°C
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Segundo Fang e Bhandari (2011), quando o0s sucos atomizados sao
armazenados em temperatura mais elevada do que a Tg, as reagfes fisico-
quimicas ocorrem mais rapidamente do que quando armazenadas em
temperatura abaixo da Tg. Sugere-se que a temperatura de armazenamento de
um produto deve ser no minimo 20°C menor do que a sua Tg. Para todos os
tempos e aw de armazenamento a Tg das amostras foi maior do que a
temperatura de armazenamento; no entanto, apenas a Tg do suco de ciriguela
atomizado no tempo inicial e armazenado em aw 0,2 aos 30 e 60 dias foi 20°C
maior que a temperatura de armazenamento, sugerindo que estas condi¢des de
armazenamento proporcionam maior estabilidade fisico-quimica ao suco de

ciriguela atomizado.
3.2 Isotermas de sor¢do

A determinacdo das isotermas de sorcdo de géneros alimenticios € de
grande importancia para a ciéncia e engenharia de alimentos, sendo bastante
aplicada em estudos de estabilidade de sucos atomizados (ISLAN et al., 2016;
MUZAFFAR; KUMAR, 2016).

Os valores do erro padrao de estimativa de cada modelo, da porcentagem

do erro médio absoluto (P) e do R? ajustado apresentados na Tabela 4, indicam
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que os trés modelos mateméticos (GAB, Oswin e Halsey) apresentaram bom
ajuste aos dados experimentais. Entretanto, o0 modelo GAB foi escolhido para
descrever o comportamento de adsorcdo do suco de ciriguela atomizado, por ser
bastante aplicado em estudos de estabilidade de varias matrizes alimenticias, por
fornecer o teor de umidade da monocamada e por ser aplicado a uma grande
faixa de atividade de agua (MUZZAFAR; KUMAR, 2016). Esta modelagem
também foi eficiente em estudos de estabilidade de suco de acai atomizado
(TONON et al., 2009), suco de tamarindo atomizado (MUZAFFAR; KUMAR, 2016)
e suco de laranja atomizado (SORMOLI; LANGRISH, 2015).

Tabela 4 — Parametros estimados dos modelos GAB, Halsey e Oswin para o suco
de ciriguela atomizado

Parametros do Erro padréo de

Modelo Valor L P (%)
modelo estimativa
X, 0,0959 0,006
GAB Ceap 8,92 2,645
Ko 0,93 0,016 5,5636
Rid}. 0,994 -
A 0,054 0,003
Halsey B 1,367 0,043 5,6297
RZ 4 0,993 -
A 0,160 0,003
Oswin B 0,571 0,017 57713
BRZ . 0,995 -

A isoterma de sor¢do do suco de ciriguela atomizado a 25°C é descrita na
Figura 9. Os resultados revelam que a umidade de equilibrio aumenta com o
aumento da atividade de agua a uma temperatura constante, uma caracteristica
tipica de amostras amorfas ricas em componentes hidrofilicos (ISLAM et al.,
2016). A aparéncia fisica das amostras do suco de ciriguela atomizado submetido
a diferentes umidades relativas até o equilibrio para andalise das isotermas de
sor¢cdo encontra-se na Figura 10. Em baixas atividades de agua a umidade de
equilibrio aumenta linearmente, enquanto nas maiores atividades de agua
observa-se um aumento expressivo na umidade de equilibrio. Este
comportamento é tipico de isotermas do tipo Ill, de acordo com a classificacdo de

Brunauer (BRUNAUER et al., 1938), e pode estar relacionado a natureza
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hidrofilica dos aguUcares presentes no suco de ciriguela atomizado. Muzaffar e
Kumar (2016) e Islam et al. (2016) também reportam um comportamento similar

em estudos com suco de tamarindo e laranja atomizados, respectivamente.

Figura 9 — Isotermas de sor¢édo do suco de ciriguela atomizado a 25°C usando a
modelagem GAB
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Figura 10 — Aparéncia fisica do suco de ciriguela atomizado submetido a
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4. Conclusao

A estabilidade fisico-quimica do suco de ciriguela atomizado armazenado a
25°C por 90 dias em trés condicbes de atividade de agua 0,1, 0,2, 0,3 foi
estudada. Ao final do periodo de armazenamento, o suco de ciriguela atomizado
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armazenado em aw 0,2 apresentou as maiores retencfes de acido ascorbico,
carotendides e fendlicos 80%, 57%, 67%, respectivamente, quando comparado
com os teores do tempo inicial. Além disso, o menor valor de AE também
observado na condicdo em aw 0,2 pode estar relacionado a maior retencdo
destes compostos fitoquimicos. Ao final do periodo de armazenamento, a
atividade antioxidante do suco de ciriguela atomizado em aw 0,1 e 0,2 nao diferiru
significativamente (p<0,05). A modelagem GAB apresentou melhor ajuste aos
dados da isoterma de sorcdo do suco de ciriguela atomizado, revelando uma
curva do tipo lll, tipica de uma amostra amorfa rica em compostos hidrofilicos.
Para assegurar a preservacdo das propriedades fisico-quimicas do suco de
ciriguela atomizado durante o armazenamento, o estado vitreo da matriz amorfa
deve ser garantido, portanto, este estudo sugere que o0 suco de ciriguela
atomizado, quando em temperatura ambiente (25°C = 1), seja armazenado por
até 90 dias em aw 0,2, para que as alteracdes fisico-quimicas sejam minimizadas.
O presente estudo fornece informacdes importantes que podem ser utilizadas no
desenvolvimento e selecdo de embalagens e na determinacdo da vida de

prateleira do suco de ciriguela atomizado.
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APENDICE

Tabela 5 — Respostas da caracterizacdo fisico-quimica e atividade antioxidante
do suco de ciriguela atomizado armazenado por 90 dias em trés aw (0,1, 0,2 e
0,3) a 25°C

Parametros
aw
Tempo (dias) aw 0,1 aw 0,2 aw 0,3
0,182A + 0,01 0,182A 0,01 0,182A + 0,01
30 0,22bA + 0,00 0,30vB + 0,01 0,37°C £ 0,00
60 0,22bcA £ 0,00 0,34cB +0,00 0,36*C £ 0,00
90 0,25°¢A + 0,06 0,31bcB + 0,00 0,37¢C £ 0,00
Umidade (%)
Tempo (dias) aw 0,1 aw 0,2 aw 0,3
0 3,232A + 0,15 3,232A + 0,15 3,232A + 0,15
30 2,66PA + 0,28 4,32bB + 0,36 5,44bC £ 0,33
60 2,54PA + 0,28 3,90°B + 0,32 5,43vC + 0,24
90 3,212A £ 0,14 5,05¢B +0,19 5,92bC + 0,40
AE
Tempo (dias) aw 0,1 aw 0,2 aw 0,3
0 0 0 0
30 2,542B +0,43 3,452A + 0,11 3,732A + 0,11
60 3,382A + 0,56 3,862PA + 0,80 3,582A + 0,28
90 7,36A + 0,26 4,68°C £ 0,37 6,69bB + 0,22
Acido ascorbico (mg AA/100g massa seca)
Tempo (dias) aw 0,1 aw 0,2 aw 0,3
0 46,562A + 0,72 46,562A + 0,72 46,562A + 0,72
30 37,94A + 0,70 36,78PA + 0,64 33,29vB + 0,73
60 37,79 A +0,34 36,61bB + 0,56 32,20vcC £0,44
90 36,14¢A £ 0,68 37,49°A + 0,83 31,05¢B + 0,93
Carotendides (ug B-caroteno/g massa seca)
Tempo (dias) aw 0,1 aw 0,2 aw 0,3
0 8,852A + 0,33 8,852A + 0,33 8,852A + 0,33
30 7,06PA + 0,23 8,01°B + 0,45 6,17C £ 0,31
60 5,54cA +0,19 5,27¢A +0,23 5,67bA + 0,44
90 5,069A +0,10 5,09¢A +0,11 4,22¢B + 0,18
Fendlicos (mg EAG/100g massa seca)
Tempo (dias) aw 0,1 aw 0,2 aw 0,3
0 551,57aA £ 0,80 551,57aA £ 0,80 551,572A + 0,80
30 550,802A * 0,96 395,69°B * 2,80 380,46C + 1,09
60 408,150 A + 8,17 373,74¢B + 10,17 377,91°B +7,28
90 342,30¢B + 3,09 367,74<A +7,89 341,71¢B + 4,04
Capacidade de sequestro do radical ABTS+"(%)
Tempo (dias) aw 0,1 aw 0,2 aw 0,3
0 38,042A + 1,03 38,042A+ 1,03 38,042A + 1,03
30 36,212 A +£1,49 39,812 A+ 0,39 18,08cA + 4,47
60 32,64PA + 2,20 37,052A + 1,05 9,21¢B + 3,85
90 21,94cA+ 211 19,42bA+ 2,19 8,77¢B + 3,09

Média + desvio padréo. Diferenca de cor (AE), Acido ascorbico (AA), Equivalente em &cido gélico (EAG).
A estatistica foi calculada separadamente para cada parametro. Letras mindsculas diferentes nas colunas e letras
mailsculas diferentes nas linhas diferem estatisticamente pelo teste de Ducan's (p<0,05).
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Figura 11 - Termogramas do suco de ciriguela atomizado produzido com
maltodextrina 10DE no tempo inicial (A) e armazenados por 90 dias em aw 0,1
(B), 0,2 (C)e 0,3 (D)
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