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RESUMO

AUGUSTA, Ivanilda Maria. Extracdo e secagem da casca de jambo vermelho
(Syzygium malaccensis , (L.) Merryl et Perry) para obtencéo de corante.
Orientadoras: Maria Antonieta Peixoto Gimenes Couto, DSc, Maria Cristina Antun
Maia, DSc, Soraia Vilela Borges, DSc. Rio de Janeiro, 2011. Tese (Doutorado em
Tecnologia de Processos Quimicos e Bioquimicos)

A presente pesquisa foi realizada com o jambo vermelho (Syzygium
malaccensis, (L.) colhido na regido de Seropédica, Rio de janeiro, na safra de abril
de 2007 a maio de 2011 e objetivou a obtencdo de corantes a partir da sua casca.
Através das caracteristicas fisicas e quimicas da casca de jambo vermelho,
constatou-se que € possivel o seu processamento na fabricacdo de geléias, e sucos.
Poucos dados sobre a composicdo da sua casca e 0 que promove a sua cor
vermelha sdo disponiveis na literatura. Observando que esses corantes s&o
fotossensiveis, 0 estudo da secagem por microencapsulacdo foi conduzido com o
uso de maltodextrina 10 DE para melhor conservagdo de suas propriedades fisicas
e quimicas. O extrato da casca foi obtido com o uso de etanol e acido cloridrico
(85:15). Entre os solventes avaliados para a extracdo ( acido acético, acido
férmico,etanol e metanol),o etanol acidificado foi o que apresentou o melhor poder
de extracdo.O extrato foi atomizado em spray dryer de bancada, marca Buchi,
modelo 190. A metodologia seguida foi a preconizada por BARROS et al.(2007). Os
fatores avaliados foram temperatura de entrada ( 169, 175, 190, 205 e 211°C ), a
temperatura de saida (85, 93, 94, 95,96 °C). O teor de antocianinas, determinado por
pH diferencial, foi de 116,25 mg.g-! na casca. As variaveis dependentes analisadas
com seus respectivos valores foram: umidade em base seca ( 4,22 a 6,76 %),
atividade de éagua ( 0,200 a 0,280 ), densidade aparente (0,21 a 0,31g/ml),
solubilidade (90,97 a 96,92%), tamanho da particula (15 a 263,6 W), rendimento
(49,14 a 78%), microscopia de varredura (MEV), cor (L*, a*, b*), onde o valor de L*
(31,98 a 73,18), parametro a* (9,94 a 19,07) e b* (8,97 a 10,54), retencdo de
antocianinas (3,40 a 33, 49 mg/I%). Nao foi possivel obter uma faixa de temperatura
e carreador otimizados para todas as variaveis analisadas. Como o objetivo foi a
obtencado de corantes em uma avaliagao inicial, pode-se considerar os ensaios E5 e
E6 como otimizados para obtencédo do corante da casca do jambo, embora as outras
variaveis também sejam consideradas importantes no processo de obtencdo do
corante da casca de jambo.Ficando para estudo posterior 0 uso de outras
temperaturas e concentragcbes de maltodextrina pura e combinada com outros
agentes carreadores para uma melhor otimizacdo do extracdo de corantes da casca
de jambo vermelho.
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AUGUSTA, Ivanilda Maria. Extraction and drying of the red rose apple
(Syzygium malaccensis, (L.) Merryl et Perry) fordy e attainment.

Advisors: Maria Antonieta Peixoto Gimenes Couto, DSc, Maria Cristina Antun Maia,
DSc, Soraia Vilela Borges, DSc. Rio de Janeiro, 2011. Thesis (Doctor's degree in
Technology of Chemical and Biochemical Processes)

SUMMARY

Extraction and drying of the red rose apple peel (Syzygium malaccensis (L.) Merrill et
Perry) for dye obtention.

This research was carried out with the red rose apple (Syzygium malaccensis (L.)
harvested in the region of Seropédica, Rio de Janeiro, in the crop from April 2007 to
May 2011. It has aimed obtaining dye from its peel. Through the physical and
chemical characteristics of the peel, it was found that is possible the processing in
the manufacture of jams, and juices. Few data are available in the literature on the
composition of its peel and what promotes its red color. Noting that these dyes are
photosensitive, the study of drying by microencapsulation was conducted with the
use of maltodextrin DE 10 for better maintenance of their physical and chemical
properties. The bark extract was obtained using ethanol and hydrochloric acid
(85:15). Among the solvents evaluated for extraction (acetic acid, formic acid, ethanol
and methanol), The bark extract was obtained using ethanol and hydrochloric acid
(85:15). Among the solvents evaluated for extraction (acetic acid, formic acid, ethanol
and methanol),acidified ethanol showed the best extraction affinity. The extract was
atomized in spray dryer of bench, brand Buchi, model 190. The methodology was
proposed by Barros et al. (2007). The factors evaluated were inlet temperature (169,
175, 190, 205 and 211 ° C), the outlet temperature (85, 93, 94, 95,96 °© C). The
content of anthocyanins, determined by pH differential was 116,25 mg.g-* in the bark.
The dependent variables analyzed with their respective values were: moisture on a
dry basis (4,22 to 6,76%), water activity (0,200 to 0,280 ), bulk density (0,21 to 0,31 g
/ ml), solubility (90,97 to 96,92%), particle size (15 to 263,6 ), yield (49,14 to 78%),
microscopy (SEM), color (L *, a *, b *), where the value of L * (31,98 to 73,18),
parameter * (9,94 to 19,07) and b * (8,97 to 10,54), anthocyanins retention (3,40 to
33, 49 mg/l- 1). It was unable to get a range of temperature and carrier optimized for
all analyzed variables. Since the goal was obtaining dyes in an initial assessment,
we can consider the tests as E5 and E6 optimized to obtain the dye from the bark of
red rose apple, although the other variables are also considered important in the
process of obtetion of the dye from its bark . It may be searched, for further study, the
use of other temperatures and concentrations of maltodextrin pure and combined
with other carriers to better optimize the extraction of dyes from the bark of red rose

apple.
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Capitulo 1
APRESENTACAO DO TEMA DA TESE

O Jamboeiro (Syzygium malaccensis, (L.) Merryl et Perry), tem sua
origem no Sudeste Asiatico, sendo encontrado em estado nativo na Malasia e
no nordeste do Brasil (COSTA et al., 2006). Pesquisas realizadas no estado do
Amazonas mostram que a produtividade média é em torno de 18 a 70 t/ha de
jambo vermelho, em areas que ndo foram adubadas e podem produzir frutos
por mais de 20 anos, durante os meses de janeiro a maio (TAVARES et al.,
2002).

As perdas de jambo na época da safra ocorrem em virtude da alta
produtividade, do curto periodo e da reduzida vida atil do fruto in natura
(TAVARES et al., 2002; ARAUJO e ANDRADE, 2008). O fruto pode ser
consumido in natura e em forma de compotas, doce em massa, geléias e

licores. A polpa do fruto fermentada produz aguardente e a sua casca ainda
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pode ser utilizada para a producdo de corantes varios segmentos da industria
(SOUZA, 2010).

Segundo Kurosawa (2004) a polpa constitui 84% do fruto e contém
vitaminas A, B1, B2, proteinas, antocianinas, além de calcio, ferro e fosforo;
apresenta teor médio de acucares de 6,8 °Brix e acidez de 0,4mg.100 mI™ em
acido citrico no estadio final da maturacdo (COSTA et al.,2006). O jambo
vermelho tem aparéncia atraente em funcdo da cor vermelha intensa e é
apreciado pelo seu sabor e aroma, apresentando propriedades aromaticas. Os
compostos que conferem tais propriedades podem ser potencialmente
empregados como agentes flavorizantes em alimentos e bebidas (TEIXEIRA et
al., 2008).

Dentre as substancias que conferem cor, as antocianinas sao as
principais responsaveis pela coloracdo vermelha intensa da casca do jambo,
sendo considerada fonte desses corantes. Portanto, a possibilidade de
aproveitamento do jambo como fonte de extracdo desses corantes tem-se
tornado interessante (ALMEIDA et al.,, 2005). As antocianinas podem se
constituir em uma alternativa promissora para o fornecimento da cor vermelha
aos alimentos, a partir de fontes naturais, pois sao hidrossoluveis, o que facilita
sua incorporacdo em sistemas aquosos. Além disso, as antocianinas podem
substituir os corantes artificiais vermelho 40, ponceau 4R, eritrosina e bordeaux
S (SILVA et al. 2010).

Ha varios processos para extrair antocianinas, tais como extragdo com
solventes, extragdo supercritica, destilagdo a vapor, e cada um deles apresenta
caracteristicas préprias (BRAGA et al., 2003; TEIXEIRA et al., 2002;
GERVASIO et al., 2003).

Apés as etapas de extracdo, remocdo de substancias indesejaveis e
concentracdo do extrato, se procede a obtencdo do corante em po. Entre 0s
processos mais utilizados, a microencapsulacdo do corante por spray-dryer,
tem sido a mais promissora, pois esse processo melhora a estabilidade dos
corantes naturais que sao facilmente degradados por fatores como luz,
oxigénio e temperatura (BOBBIO et al., 2000).

A secagem por atomizacdo ou spray-drying pode ser usada para

encapsular material ativo dentro de uma matriz protetora formada por um ou
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mais polimeros (GHARSALLAOQOUI et al., 2007). A microencapsulagédo tem sido
realizada com a utilizacdo de agentes carreadores para promoverem um
melhor manuseio do produto final obtido, conferindo maior protecdo contra a
adsorcdo de umidade do ambiente tornando-o menos higroscopico. Muitos
estudos tém sido realizados no que diz respeito a quimica e a estabilidade das
antocianinas e énfase tem sido dada ao desenvolvimento de técnicas que
aumentem a estabilidade, aplicabilidade e versatilidade de seu uso (OLIVEIRA,
2010; PETROVICK, 2010). As microcapsulas podem também proteger um
material do seu nudcleo dos efeitos da radiacdo ultravioleta, umidade ou do
contato com oxigénio. Também as reacfes quimicas entre duas espécies
ativas podem ser evitadas pela separagdo fisica oferecida pela membrana
(SOUZA, 2000).

A induastria de alimentos usa microcapsulas de aromas, extratos de
tempero e outros. Esses insumos sdo encapsulados para ter o tempo de
comercializacdo aumentado, reduzindo a volatilizagdo e a degradacgéo
oxidativa. Vantagens adicionais incluem a facilidade de incorporacdo em
misturas em po e consisténcia melhorada (SOUZA, 2000).

Entre algumas propriedades quimicas responsaveis pela estabilidade,
solubilidade e intensidade de cor das antocianinas estdo a glicosilagdo com
acucares, sendo os de uso mais comum glicose, ramnose, arabinose. A
glicosilacdo confere a antocianina maior estabilidade e solubilidade em agua
(MARCO et al., 2008).Também pode ser feita a acilacdo das antocianinas
empregando &cidos organicos tais como cumarico, cafeico, acético, malico e
oxalico, ou ainda remover ou adicionar grupos hidroxilicos e metoxilicos da
estrutura basica C6-C3-C6, que sdo responsaveis pela infinidade de cores
observada em frutos e flores (TERCI, 2004).

Os grupos hidroxilicos e metoxilicos também exercem grande influéncia
na variagao da cor do corante (MALLACRIDA e MOTTA, 2006). O aumento do
namero de grupos hidroxilicos no anel B da estrutura da antocianina confere ao
pigmento coloracdo mais escura, ao passo que aumento no numero de
metoxilas confere coloracdo mais clara, o que justifica uma enorme variedade
de cores observada na natureza produzida a partir de uma Unica estrutura
(MARCO et al.,2008).
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O pH intracelular das células vegetais € outro fator relevante na
estabilidade e na coloracdo apresentada pelas antocianinas, e pelo menos
quatro espécies de antocianinas existem em equilibrio em solugbes &cidas ou
neutras (Marco et al, 2008).

Nesse contexto, a industria alimenticia encontra nas antocianinas um
importante substituto aos corantes artificiais, atendendo um publico cada vez
mais disposto a consumir alimentos isentos de produtos quimicos sintéticos,
dando preferéncia aos naturais. Aléem disso, restricoes legais a utilizacdo de
determinados corantes naturais sintéticos incentivam pesquisas que avaliam
corantes naturais a serem empregados em alimentos (TEIXEIRA et al., 2008).

Com base no exposto, o presente estudo faz parte de uma linha de
pesquisa desenvolvida no Departamento de Engenharia Bioquimica da
Universidade Federal do Rio de Janeiro (UFRJ), em parceria com o Instituto de
Nutricdo Josué de Castro (UFRJ) e o Departamento de Tecnologia de
Alimentos da Universidade Federal Rural do Rio de Janeiro (UFRRJ) para
obtencdo de antocianinas a partir de biomassas residuais de baixo custo, a
saber, cascas de jambo vermelho e mangostdo, envolvendo projetos de
pesquisa e teses de doutorado no tema.

A presente tese de doutorado, que tem como principal objetivo a
obtencdo de antocianinas a partir da casca de jambo vermelho, esta
estruturada da seguinte forma: além deste capitulo introdutério ao tema, o
capitulo 2 apresenta o estado da arte sobre a caracterizacdo da matéria-prima,
extracdo, aplicacdes e demais aspectos das antocianinas e secagem de
corantes por microencapsulacdo. O capitulo 3 lista os objetivos propostos e
traz as justificativas para o desenvolvimento do tema da tese. No capitulo 4 séo
descritas as metodologias empregadas no estudo experimental, cujos
resultados sdo apresentados e discutidos no capitulo 5, com base nas analises
dos dados experimentais e comparados com o0s reportados na literatura,
quando procedente. No capitulo 6 sdo apresentadas as principais conclusdes e
as sugestdes para trabalhos futuros e as referéncias consultadas encontram-se

listadas no capitulo 7.
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O desenvolvimento desta tese levou a producdo cientifica listada a
sequir:

Artigos em periodicos:

AUGUSTA, I.M.; RESENDE, J.M. ; BORGES, S.V. ; MAIA, M.C.A. ; COUTO,
M.A.P.G. Caracterizagdo fisica e quimica da casca e polpa de jambo vermelho
(Syzygium malaccensis, (L.) Merryl & Perry). Ciéncia e Tecnologia de
Alimentos ,v. 30, p. 928-932, 2010.

AUGUSTA, I.LM.; RESENDE, J.M. ; BORGES, S.V. ; MAIA, M.C.A. ; COUTO,
M.A.P.G. Quantificacdo da cor e de antocianinas monomeéricas no p6 da casca
de jambo vermelho (Syzygium malaccensis) obtidas por spray dryer. In:
Revista Higiene Alimentar , v. 25. p. 488-487, 2011.

Resumos expandidos publicados em anais de congresso S

AUGUSTA, |.M.; RESENDE, J.M. ; BORGES, S.V. ; MAIA, M.C.A. ; COUTO,
M.A.P.G. Extracao e Obtencgéo de Antocianinas da Casca de Jambo Vermelho
(Syzygium malaccensis). In: SLACA - Simposio Latino Americano de
Ciéncia de Alimentos , 8, 2011, Campinas. CD dos anais, Campinas:
UNICAMP/SP, de 8 a 11 de nov., 2009.

AUGUSTA, I|M.; RESENDE, JM. ; BORGES, S.\V. ; MAIA, M.CA.
Caracterizacao fisica do fruto, fisico-quimica e quimica da casca de jambo
vermelho. In: XXI Congresso Brasileiro de Ciéncia e Tecnologia de
Alimentos , 2008, Belo Horizonte. Anais do XXl Congresso Brasileiro de
Ciéncia e Tecnologia de Alimentos, 2008.

Resumos publicados em anais de eventos

AUGUSTA, |L.M.; BORGES, S.V.; MENDONCA, M.M. Selecdo de solventes
para extracdo de antocianinas da casca de jambo (Eugenia malaccencis L.). In:
Dia Mundial da Alimentacdo — Seguranca Alimentar , 2007, Rio de Janeiro:
Espaco FIRJAN/SENAI. CD dos anais da sbCTA /RJ, 15 de outubro de 2007.
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Capitulo 2
REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 JAMBO

O jambeiro-vermelho (Syzygium malaccensis, (L.) Merryl et Perry),
arvore da familia Myrtaceae, tem origem Asiatica, mais especificamente da
india e da Malasia (CAVALCANTE,1974). A cultura do jambeiro ndo suporta
geadas e desenvolve-se em qualquer tipo de solo, desde que permeaveis e
profundos. E cultivado em quase todo Brasil, em regides de clima quente e
umido. Sendo encontrado na regido norte, nordeste e nas areas quentes da
regido sudeste. Conforme Murayama (1973) a idade para a producdo dos
frutos é atingida ap6s o 6° ano, se a espécie for propagada por semente e,

segundo Martins et al. (2002), se propagadas vegetativamente, a primeira
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colheita econémica ocorre a partir do 3° ou 4° ano. Assim, a propagacio
vegetativa seria uma forma de antecipar o periodo para o inicio de producéo, e
essa se dara, pelo menos inicialmente, com a planta em menor porte.

O jambeiro-vermelho oferece ao mesmo tempo, beleza, boa sombra e
frutos agridoces. A arvore pode atingir até 15 metros de altura e apresenta
copa de forma conica, densa, com ramificagdo abundante e as folhas possuem
coloragdo verde-brilhante. Suas flores sdo grandes e aromaticas, de grande
beleza e coloridas de purpura, rosa e lilas, de acordo com a espécie, e também
sao cultivados como plantas ornamentais e para sombreamento, quando caem
formam sob as arvores um "tapete purpureo” de belo efeito.

Os frutos do jambeiro-vermelho (Figura 1) sao piriformes, carnosos,
indeiscentes, do tipo bacdide. O epicarpo € delgado, liso e de coloracdo
variando de acordo com o estadio de maturacdo (rosa, vermelho, vermelho-
escuro a vermelho bem escuro); o mesocarpo e 0 endocarpo séao
esbranquicados e suculentos, constituindo a polpa. Pesam em média, 36
gramas, com massa da polpa de 28 gramas, comprimento e largura médios de
7 e 5 centimetros, respectivamente. O fruto exala aroma forte de macéa e
fragrancia de rosas e possui sabor perfumado caracteristico (FALCAO et al.,
2002; TAVARES et al., 2002 ).

Figura 1 - Jambo vermelho (Syzygium malaccensis).

O fruto pode ser consumido in natura ou em forma de compotas.
Segundo Kurosawa (2004) contém vitaminas A, B1, B12, além de célcio, ferro e
fésforo. De acordo com Donadio et al. (1998), a polpa, que constitui 84% do

fruto, apresenta 6,8°.Brix e acidez de 0,4% em &cido citrico no estadio final da
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maturacdo. A bebida obtida da coc¢do da casca do tronco pode ser utilizada
como paliativo para dores de estbmago e diarréia (AHMAD e ISMAIL, 2003).

O Jambo vermelho embora abundante em certas regides possui
aplicacao restrita ao consumo in natura e como doce em compota, nas regioes
produtoras. Em alguns locais pode ser encontrado nas feiras durante todo ano,
quando ocorrem dois ciclos de producao que vao de abril a maio e de agosto a
novembro (TAVARES et al.,2002).

2.2 COMPOSICAO NUTRICIONAL

Assim como outros produtos de origem vegetal, a composi¢ao dos frutos
pode variar em funcdo de condi¢des climaticas, tipo de solo, manuseio no pos-
colheita entre outros aspectos.

A Tabela 1 apresenta a composi¢ao nutricional do jambo vermelho.
Verifica-se uma diferenca grande entre o teor de carboidratos encontrados por
Falcado et al. (2002), que trabalhou com frutos cultivados na Amazénia Central,
e Cardoso (1994), que analisou frutos cultivados no Rio de Janeiro, 0 que pode
ser explicado pelas condicfes climaticas, tipo de solo, estadio de maturacéao,
etc. Os demais constituintes apresentam teores semelhantes. J4 os dados de
Morton (1987) se referem a frutos cultivados no Havai, em El Salvador e Gana,
em que se verifica menores teores de sais minerais comparados aos dados de
Cardoso (1994).

Em relagdo aos compostos relacionados as caracteristicas sensoriais
aroma e sabor, estudos realizados por combinacdo de cromatografia-
espectrometria de massa identificaram o0s seguintes componentes volateis nos
frutos: alcool isobutil, hexanal, alcool butil, 3-butanol, hexan-i-ol, cis-linalool
oxido, trans-linalool 6xido, linalool, geranil, benzil alcool, 2-fenil-etil-alcool,
cinamaldeido, 3-fenil-1-propanol e cinnamilalcool (LEE et al., 1992). Os autores
concluiram também que os componentes do jambo responsaveis pelo aroma

de rosas séo os 2 linalol 6xido, o linalool e o 3-fenil-propanol.
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Tabela 1 — Composicao nutricional do jambo vermelho

Constituintes Valores em 100g polpa  Valores em 100g polpa  Valores em 100g polpa
(FALCAO et al, 2002) (CARDOSO, 1994) (MORTON, 1987)

Umidade (g) 90 87 90-95
Sdlidos soluveis (g) ND 6,5-8,61 ND
Acidez (ac. citrico) ND 0,56 — 0,80 ND
(9)
Cinzas (g) ND 0,13-0,35 0,32
pH ND 3,38 ND
Carboidratos totais 3,9 ND ND
(9)
Glicideos (g) ND 12,80 ND
Frutose (g) ND 1,43 ND
Glicose (g) ND 1,6 ND
Proteinas (g) 0,3 0,80-1 0,60
Lipideos (g) ND 0,20 0,15
Tiamina (mQ) Tracos 0,02 - 20 ND
Vitamina A (UI) 253 400 ND
Riboflavina (mg) Tracos 0,04 - 30 ND
Niacina (mg) Tracos 0,9 ND
Acido ascorbico 0,1 34,26 - 69 ND
(mg)
Retinol (mg) ND 25 ND
Célcio (mg) ND 26 — 29 5,75
Fosforo (mg) ND 13-37 14,75
Ferro (mg) ND 0,07-1,4 0,51
Fibras (g) 1 ND 0,70

Fontes: FALCAO et al. (2002); CARDOSO (1994), MORTON (1987),ND = N&o Determinado.

2.3 FLAVONOIDES

Nos vegetais algumas substancias responsaveis pela coloracédo
pertencem a classe dos flavonodides, que possuem em sua estrutura a
presenca de um esqueleto com 15 atomos de carbono na forma Cg-C3-Cg, €
sao divididos em classes dependendo do estado de oxidacdo do anel central
de pirano (MARCO et al.,2008). A Figura 2 apresenta as estruturas quimicas
dos principais flavonoides.

A classificacdo do tipo de flavonoides presente em um extrato de planta
se baseia inicialmente no estudo das propriedades de solubilidade e nas
reacOes de coloragdo. Esse procedimento € seguido por andlise cromatogréafica
do extrato da planta. Os flavondides podem ser separados por procedimentos
cromatograficos e os componentes individuais ldentificados quando possivel,

por comparacdo com padrdes. As duas classes de flavondides consideradas
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como 0s mais importantes s&o os flavonois e as antocianidinas (SCARMINIO et
al., 2007).

Flavondis =
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Figura 2 - Estruturas quimicas dos principais flavonoéides
Fonte: MARCO e POPPI (2008)

Os flavondides ndo antocianicos, pelo fato de serem fracamente
coloridos, pouco concorrem para a cor dos alimentos e embora o campferol e a
quercetina sejam encontrados em quase 50% das plantas analisadas até o
momento, apesar de serem pouco se sabe sobre o comportamento desses
compostos em alimentos. O carater fendlico dos flavonéides ndo antocianicos
confere a esses flavondides a capacidade de sequestrarem metais, fazendo
com gue possam ter funcdo antioxidante em 0Oleos e gorduras. No entanto, a
presenca de flavondides ndo antocianicos em alimentos (MARCO e POPPI,
2008) com algumas excecOes, apresenta efeitos indesejaveis como em
aspargos enlatados, onde a rutina presente forma com o ferro da lata um
complexo de cor escura e as leucoantocianidinas dao adstringéncia ao
alimento, além de durante o processamento, poder formar antocianinas, o que
nem sempre € desejavel. As flavanonas podem contribuir para alterar o sabor
dos alimentos, devido ao gosto amargo que alguns desses compostos
apresentam. Em geral, uma funcdo muito importante dos flavondides em
alimentos esta relacionada as propriedades antioxidantes desses complexos
(CORANTES , 2011).

As antocianidinas apresentam como estrutura fundamental o cétion

flavilico 5 (2-fenilbenzopirilium), representado na Figura 3a. A Figura 3b
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apresenta um exemplo de estrutura de antocianidina, conhecida como

cianidina.

(a) . (b) OH
e =~ OH
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Figura 3 — (a) Estrutura do cation flavilico e (b) estrutura da antocianidina cianidina
Fonte: MARCO (2008)

A cor é um dos mais importantes atributos de qualidade de um
alimento, exercendo uma enorme influéncia em seu valor estético e servindo de
base para a aceitacdo de uma grande variedade de produtos alimenticios por
parte dos consumidores (STRINGHETA e BOBBIO, 2000).

Em produtos naturais, a maioria das substancias responséaveis pela

coloracao pertence a classe dos flavonéides (MARCO et al., 2000).

2.3.1 Antocianinas

A quantidade de antocianinas presentes em frutos esta relacionada a
fatores climaticos, em particular a temperatura (FENNEMA, 2010) e a
degradacédo, o que dificulta a comparacdo entre diferentes cultivos de um
mesmo fruto e, mais dificil ainda, comparar cultivos de frutos de diferentes
espécies. Antocianinas sao 0s principais corantes naturais responsaveis pelas
coloragbes vermelha, azul e purpura de uma grande variedade de flores e
frutos, e vem sendo empregadas como corantes alimenticios e indicadores de
pH. Apesar da abundancia de antocianinas na natureza, padrdes comerciais
apresentam custos elevados e disponibilidade escassa (CAMPQOS, 2006).

Entretanto, procedimentos analiticos podem ser usados para estimar a
guantidade de antocianinas em diferentes espécies, dentre os quais se
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destacam: colorimetria, espectrofotometria e cromatografia liquida de alta
eficiéncia (CLAE) como os mais promissores (SAENS-LOPEZ et al., 2003).

A estrutura quimica das antocianinas de ocorréncia natural (Figura 4) é
constituida por um nucleo benzopirilio e um anel fendlico, os quais ligados
formam o ion flavilio. O nucleo flavilio das antocianinas € muito suscetivel a
reagbes quimicas e pode sofrer alteragbes na cor, tanto entre diferentes
variedades, como nas condi¢cdes empregadas no processamento e estocagem
do produto. Em pH acido, o pigmento existe na forma de sal flavilico de
coloracdo avermelhada. Em pH 7,0 a 8,0 o pigmento adquire uma coloracéo
azul intensa ou amarelo, ocorrendo a formacédo de chalconas (CONSTANT et
al., 2002).

Figura 4 — Estrutura basica do cétion flavilio
Fonte: CONSTANT et al. (2002)

As antocianinas que ocorrem como agliconas na natureza, das quais
algumas sao importantes fontes de corantes para alimentos, estédo
apresentados na Tabela 2. Seis delas sdo as mais importantes e ocorrem com
maior frequéncia: pelargonidina, cianidina, peonidina, delfinidina, malvidina e
petunidina conforme pode ser observado na Tabela 3 (MALACRIDA e MOTA,
2006).
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Tabela 2 - Estruturas de antocianinas de ocorréncia natural.

Sal de Flavilium Substituigo ®

(Antocianidinas) Cor
3 5 6 7 3 4

Arginina (Ap) H OH H OH H OH H Laranja
Luteolinidina (Lt) H OH H OH OH OH H Laranja
Triacetidina (Tr) H OH H OH OH OH OH Vermelha
Pelargonidina (Pg) OH OH H OH H OH H Laranja
Anrantidinina (Ar) OH OH OH OH H OH H Laranja

Cianidina averm. (Cy) OH OH H OH OH OH H Laranja
5-metilcianidina averm. OH  OMe H OH OH OH H Laranja
Peonidina (Pn) OH OH H OH OMe OH H  Vermelha
6-hidroxicianidina OH OH OH OH OH OH H  Vermelha
Delfinidina azul (Dp) OH OH H OH OH OH OH Vermelha
Petunidina (Pt) OH OH H OH OH OH OH vermelha-azulada
Malvidina (Mv) OH OH H OH OH OH OH vermelha-azulada
Pulchelindina azul (Pi) OH OMe H OH OH OH OH Vermelha
Enopinidina (Ep) OH OMe H OH OH OH OH vermelha-azulada
Capensinidina (Cp) OH OMe H OH OMe OH OMe vermelha-azulada

Hirsutidina azul. (Hs) OH OH H OH OMe OH OMe Vermelha
H= Hidrogénio, OH= hidroxila, O= Oxigénio, OMe= grupo metila
Fonte: TIMBERLAKE (1980), MAZZA e BROUILLARD (1987)

Tabela 3 — Antocianinas frequentemente encontradas nos vegetais.

Antocianidina Fontes

Cianidina-3-glicosidio Uva, vinho, cereja, jambolao, morango, amora, maca
Cianidina-3,5-diglicosidio Uva, vinho, cereja, figo, marmelo
Peonidina-3-glicosidio Uva, vinho, cereja, jabuticaba
Malvidina-3-glicosidio Uva, vinho
Malvidina-3,5-diglicosidio Uva, vinho, feijdo, inhame
Cianidina-3-galactosidio Maca, cacau
Cianidina-3-p-cumarilsoforosidio-5-glicosidio  Repolho roxo
Pelargonidina-3-soforosidio-5-glicosidio Rabanete
Pelargonidina-3-glicosidio Morango, tamarindo
Delfinidina-3,5-diglicosidio Berinjela, feijdo, uva, roma
Delfinidina-3-cafeoilglicosidio-5-glicosidio Berinjela

Petunidina-3-glicosidio Uva, vinho, feijdo, mirtilo, laranja

Fonte: MALACRIDA e MOTA (2006)

A molécula de antocianina é esterificada em uma ou mais posi¢des por
acucares (mono ou dissacarideos) acilados ou ndo, conferindo estabilidade e
solubilidade a glicona, ou antocianidina. As antocianinas séo soluveis em agua
e a acidez influi na cor, por causar mudancgas na estrutura quimica como pode

ser observado na Figura 5.
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Figura 5 - Possiveis mudancas estruturais das antocianidinas em meio aquoso em fungéo do
pH.
Fonte: TERCI e ROSSI (2002).

As diferentes cores exibidas pelos vegetais que contém antocianinas
dependem da influéncia de diversos fatores, como a presenca de outros
pigmentos, a presenca de quelatos com cations metalicos e o pH do fluido da
célula vegetal ( MALACRIDA e MOTA ,2006 ).

A propriedade das antocianinas apresentarem cores diferentes,
dependendo do pH do meio em que elas se encontram, faz com que esses
pigmentos possam ser utilizados como indicadores naturais de pH. As
mudancas estruturais que ocorrem com a variacdo do pH e séo responsaveis
pelo aparecimento das espécies com coloragbes diferentes, incluindo o
amarelo em meio fortemente alcalino, podem ser explicadas pelo esquema das
principais transformacoes ilustradas na Figura 5 (TERCI e ROSSI , 2002).

As antocianinas sao corantes naturais bastantes conhecidos, pois
determinam a coloracdo caracteristica de uma grande variedade de vegetais e

formam as matizes vermelhos e azuis de muitos sucos de frutas, geléias e
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conservas. Sao glicosideos cuja cor varia do vermelho ao azul, passando pelas
cores intermediarias (roxo, purpura e violeta), incluindo aqueles usados na
alimentacdo humana (STRINGHETA, 1991).

Falcéo et al. (2003) citam diversos trabalhos que demonstram que esses
corantes apresentam atividades anticarcinogénicas (HAGIWARA et al., 2001),
antioxidantes (KAPADIA et al.,1997; YOUDIM et al.,2000) e antivirais que
promovem associacdo dessas propriedades aos alimentos que os contém
(KAPADIA et al., 1997). A citar como exemplo, o consumo de derivados de uva,
principalmente o suco, o vinho e a farinha desidratada de casca de uva €&
comumente relatado como benéfico a saude pelo poder antioxidante
proporcionado. Renaud e De Loregil (1992) demonstraram haver relacdo
inversa entre volume de vinho diario consumido per capita e indice de
mortalidade por insuficiéncia cardiaca. Reis (2007) relacionou a presenca das
antocianinas em berinjelas ao poder antioxidante desse legume. Apesar disso,
seu uso como aditivo natural estd ainda bastante restrito em funcdo de
algumas limitagcbes como a disponibilidade de matéria prima na quantidade e
na qualidade requerida, a dificuldade na sua purificacdo, o poder corante
reduzido quando comparado aos corantes artificiais (STRINGHETA et al.,
2002; BOBBIO et al., 2001).

A aplicacdo das antocianinas em produtos alimenticios apresenta
dificuldades devido a sua baixa estabilidade ao pH, luz, presenca de enzimas,
temperatura de processamento e menor poder tintorial. Entretanto, pode
intensificar uma coloracdo mais viva, especialmente em tons proximos ao
vermelho, em alimentos aquosos devido a sua facil incorporacdo (CONSTANT,
2003; MALLACRIDA e MOTTA, 2006). Além das propriedades quimicas e
sensoriais desejaveis, suas propriedades funcionais contribuem também para a
agregacéo de valor da qualidade final do produto (FALCAO et al., 2007).

Apesar de existirem, aproximadamente, 400 tipos de antocianinas
presentes em diversas plantas como uva (Vitis vinifera L.), cereja (Prunus
avium), morango (Fragaria vesca L.), jabuticaba (Plinia trunciflora ), cacau
(Theobroma cacao L.), repolho roxo (Brassica oleracea), rabanete (Raphanus
sativus), berinjela (Solanum melongena,L.), feijjdo (Plaseolus vulgaris), entre

outras. Poucas delas apresentam-se como fonte comercial desse corante
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(KONG, 2003; MALLACRIDA e MOTTA, 2006). Alguns vegetais, como
“elderberry” (Sambucus nigra), aronia (Aronia melanocarpa) e “black carrot”
(Daucus carota) tiveram algum éxito como fontes de antocianinas, porém,
apenas a uva e o repolho roxo sdo empregados comercialmente (GARZON,
2008; CONSTANT, 2003).

Silva (2010) estudou a composicéo do fruto do mangostéo cultivado nos
estados do Parda e Bahia, e encontrou no pericarpo teor antocianico total
variando de 52,9 a 100 mg/100g de pericarpo, expressos em cianidina, para os
frutos produzidos no Para e Bahia, respectivamente.

Segundo Cardoso (1994) o teor de antocianina no jambo é de 0,04789
mg.g™* de polpa, embora a maior concentracdo de antocianinas encontra-se na
casca fina do fruto, o que pode ser considerado pobre nesse constituinte, que
segundo Macheix et al.(1990) somente niveis iguais ou maiores que 2 mg.g™
séo frutas consideradas ricas no mesmo.

Raras informacfes sobre os corantes de jambo estdo disponiveis na
literatura.Cardoso(1994) identificaram os flavondides quercitina e mirecitina 3-
bet-xylopiranosil, cujas propriedades sdo semelhantes as antocianinas
(BOBBIO e BOBBIO, 2000).

As antocianinas sdo pigmentos presentes em muitos vegetais e tem
sido usado como corantes em alimentos. Extensa revisdo sobre o assunto
(métodos de extracdo, propriedades, estabilidade e identificagcdo) tem sido
encontrada nos trabalhos de Stringheta (1991); Oliveira (2001) e Marco (2008)

O uso de corantes naturais em produtos processados como Sucos e
geléias de frutas, pode ter a estabilidade da cor melhorada pelo ajuste de pH e
protecdo contra a luz (FALCAO et al., 2007). Atualmente é observado um
crescente interesse no uso das antocianinas em varios segmentos industriais,
dentre os quais se destacam as industrias:

Farmacéutica: fabricacdo de fitoterdpicos. Relatos cientificos apontam o

uso de antocianinas para controle de pressao arterial, como agente
contra o diabetes e a hipoglicemia (VEIGAS et al., 2007). Outros efeitos
terapéuticos relatados incluem acdo antiinflamatéria, prevencdo de

colesterol, reducdo de doencas coronarias (KONG et. al., 2003),

propriedades antioxidantes (YOUDIM et al., 2000; WANG et al., 2000),
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aumento da acuidade visual e combate a fragilidade capilar (VEIGAS et

al.,2007).

Cosmeética: Utilizacdo em formulagdes, principalmente na forma de

extratos naturais. A atividade antioxidante das antocianinas pode

influenciar no processo de peroxidacao lipidica. Esta caracteristica tende

a intensificar o interesse do ponto de vista cosmético, como, por

exemplo, para utilizacdo de antocianinas em cremes antienvelhecimento

para pele, nos quais os flavonoides podem atuar no extrato corneo
influenciando nas atividades enziméaticas na epiderme, bem como nos

micro vasos sanguineos da derme (ARCT et al., 2002).

Alimenticia: utilizagdo como corante natural em alimentos processados.

O interesse no uso das antocianinas como corante alimenticio pode

estar relacionado com os possiveis beneficios a saude conferidos por

esses corantes (BUELGA e GONZALO, 2002). As novas perspectivas
do uso de antocianinas ilustram a importancia dos estudos analiticos

(extracdo, identificacdo e quantificacdo) e de estabilidade desses

corantes, visando a obtencdo de extratos padronizados. O enfoque

desse tipo de estudo com espécies vegetais tipicas ou nativas do Brasil,
representa uma contribuicdo relevante no que diz respeito a exploracéo
de espécies nacionais que podem dar impulso a novas atividades

econdmicas (STRINGHETA e BOBBIO, 2000).

Existem varios processos para extrair antocianinas: extragdo com
solventes, extragdo supercritica, destilagdo a vapor, e cada um deles apresenta
vantagens e desvantagens (BRAGA et al.,, 2003; TEIXEIRA et al., 2008;
CONSTANT et al.,, 2002). Extensa revisdo sobre meétodos de extracao,
propriedades e estabilidade tem sido encontrada em diversos trabalhos
(MALACRIDA e MOTTA, 2006; OLIVEIRA, 2001; MALIEN-AUBERT et al.,
2001; ZANATTA, 2004).

No caso de processos envolvendo extragdo com solventes ou extracao
sélido-liquido, as etapas prévias sdo importantes, tais como pré-secagem
(RODRIGUEZ-SAONA, 2001) e, mais recentemente, a aplicacdo de campo
elétrico pulsado (PASCUAL-TERESA et al., 2002), tornando a estrutura mais

porosa e facilitando a saida dos corantes. O tipo de solvente, a razdo de
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sélido/solvente, granulometria, temperatura, tempo de extracdo, agitacao,
ndamero de extragBes, dentre outros fatores, colaboram para a melhoria do
processo de extracao (SILVA et al., 2009; BORGES et al.,1996; GONZALEZ et
al., 2003).

Silva et al (1999) estudaram antocianinas de acerola tratadas e né&o
tratadas termicamente, extraidas com metanol acidificado com HCI a 1 % por
12 horas, a 8°C, ao abrigo de luz. Apés etapas de purificacdo, no concentrado
final foram encontradas pelargonidina, malvidina e cianidina, sendo esta ultima
em maior concentracdo. Embora o metanol tenha um maior poder de extracéo,
0 seu uso em alimentos fica limitado devido a sua toxicidade.

A extragdo prévia de antocianinas de oxicoco (cranberry) foi
desenvolvida por Francis (1957) e teve sua versdo modificada por Servadio et
al. (1963). O método modificado utilizou uma solucdo extratora composta de
etanol e HCI 0,1M (85:15), sendo estabelecido um periodo para medigdo da
absorvancia. No extrato bruto tem que considerar a ocorréncia natural de
outros compostos fendlicos, selecionando o comprimento de onda de acordo
com a absorvancia. Isto porque a antocianina tem absorcdo maxima em 510-
550 nm (MARCO et al. ,2008).

Oliveira et al (2001) fezeram estudo sobre o extrato bruto do bagaco de
uva Seibel concentrado, obtido por osmose reversa (OR), avaliou a eficiéncia
de quatro solventes livres de metanol para extracdo de antocianinas. Também
foi feito extracdo em escala maior resultando em uma solugcdo que foi
concentrada por filtracdo por osmose reversa (OR) e a vacuo. O extrato obtido
teve o perfil antocianico determinado por Cromatografia Liquida de Alta
eficiéncia (CLAE) antes e depois do processo de OR. O melhor agente extrator

foi o etanol a 50% acidificado com &cido citrico.

2.3.2 Andlise das antocianinas

Estudos pioneiros de Bate-Smith (1948) utilizavam a técnica de
cromatografia em papel (CP) para a analise das antocianinas. Harbone (1973)
aplicou a CP para separacao de antocianinas e encontrou valores de fatores de

retencdo (Ry), em diferentes solventes, para grande ndmero de antocianinas,
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conforme tabela 4. Desde entdo foram reportados na literatura varios trabalhos
que utilizaram a CP para a separacao e identificagdo de antocianinas em
diferentes extratos vegetais (ESCRIBANO-BAILON et al., 2004; GERVASIO et
al., 2004; MATEUS et al., 2002 ). Na identificacdo de constituinte de plantas,
que tenha sido isolado e purificado, € necessario primeiramente determinar a
classe do composto e, entdo, encontrar qual substancia em particular que esta
presente dentro dessa classe. Para as antocianinas, a classe de compostos
pode ser facilmente distinguida por testes de coloracdo (TERCI, 2004;
MALACRIDA e MOTTA, 2006).

Tabela 4 — Valores de Rf das principais antocianidinas obtidos por cromatografia em papel.
a

Pigmento Rf
Pelargonidina (PI) 80
Cianidina (Cy) 68
Peonidina (Pe) 71
Delfinidina (Df) 42
Petunidina (Pt) 52
Malvidina (Mv) 58

®R;= (d/10) x 100, em que d = distancia percorrida pela mancha (cm), usando o eluente
BAW (butanol/acido acético/agua 4:1:5 v/v) em papel cromatografico.

A cromatografia em camada delgada (CCD) é uma atraente alternativa
a CP. Diferentes fases estacionarias podem ser utilizadas abrindo a
possibilidade de novos mecanismos de separagcdo. Os primeiros trabalhos
nessa area foram desenvolvidos por Birkoffer et al.(1962), Hess e Meyer
(1962), Tanner et al. (1963) e Nybon (1963).

Uma revisdo na literatura indica que atualmente a técnica mais usada
para a separacdo de antocianinas € a cromatografia liquida de alta eficiéncia
(CLAE). Marco et al. (2008) e Costa et al. (2000) fizeram extensa compilacao
de diversos métodos analiticos que citam 0 uso dessa técnica.

Alguns autores utilizaram a eletroforese para a separacdo de
antocianinas de groselha, morango e “cranberry” (ESCRIBANO-BAILON et al.,
2004; COSTA et al., 2006; RIJKE et al., 2006). Essa técnica apresenta como
caracteristicas favoraveis a alta sensibilidade e resolucdo, pequeno quantidade
de amostra e geracdo minima de solvente residual (COSTA, 2000; HORTON,
2000). Porém, apresenta menor sensibilidade e eficiéncia na separacdo de
antocianinas em amostras complexas quando comparada com a CLAE-MS
(MOLNAR-PERL, 2005).
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2.3.3 Purificacdo das antocianinas

A separacao e purificacdo de antocianinas é uma etapa que apresenta
suas dificuldades particulares, pois a planta possui uma grande quantidade de
compostos que devem ser isolados para que se obtenha um material
satisfatoriamente purificado. A purificacdo de antocianinas pode ser realizada
por varios métodos de separacdo. Kraemer-Schafthalter et al. (1998) testaram
varios métodos de extracdo em fase solida (EFS), com diferentes materiais,
visando o estabelecimento das vantagens e limitacdes de cada um desses
métodos. Os melhores resultados foram obtidos com as fases solidas RP
Silica gel 60, C18 seguida de Amberlite XAD-7, Serdolit PAD IV e Fractogel
TSK CM 650.

O procedimento fundamental para a purificacdo das antocianinas por
EFS envolve a aplicacdo do extrato antocianico bruto no cartucho contendo um
material adsorvente, seguido da eluicdo dos componentes individuais com
solventes apropriados. As antocianinas sao adsorvidas fortemente na fase
estacionaria em suas hidroxilas ndo substituidas (COSTA et al., 2000). Dessa
forma, primeiramente sdo eluidos as substéancias mais polares que as
antocianinas, tais como o0s acguUcares e acidos organicos; posteriormente, sdo
eluidos os corantes antocianicos (ORDAZ-GALINDO et al., 1999).

Fuleki (1971) utilizou o método de cromatografia descendente em
papel Whatman 3mm, eluido em butanol-acido férmico- agua (BFW,; 100: 25 :
60) e acido acético (HAC) a 15%, para o corante de ALLIUM cepa e obteve oito
fracOes de antocianinas.

Fuleki e Francis (1968) utilizaram trés métodos diferentes para purificar
antocianinas do suco de cranberry; precipitacdo com acetato de chumbo,
cromatografia em coluna de poliamida e cromatografia em coluna de troca
ibnica (amberlite CG-50), sendo esse Ultimo o mais eficiente. Attoe e Von Elbe
(1981) utilizaram amberlite CG-50 como resina de troca idnica para purificacdo
de antocianinas de morango.

Para purificacdo de antocianinas de uva Chen e Luh (1967) e
Sakellariades e Luh (1974) utilizaram cromatografia de troca idbnica com dowex

50w-x4 como resina trocadora de cations. Essa mesma resina foi utilizada por
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Carreno-Diaz e Grau (1967) para purificagcdo de antocianinas de Diocorea
Tryphida.

Atualmente, o método mais utilizado é a extracdo em fase solida
(EFS). Isto se deve a relativa simplicidade para a eliminacédo de impurezas tais
como substancias polares e ndo fendlicas (PAZMINO-DURAN et al., 2001;

GIUST e WROLSTAD, 2005).
2.3.4 ldentificacdo das antocianinas

Uma vez separadas e purificadas, as antocianinas podem ser
identificadas por varias técnicas, sendo que as mais utilizadas sdo a
espectroscopia ultravioleta e visivel, espectrometria de ressonancia magnética
nuclear (NMR-Nuclear Magnetic Ressonance), espectroscopia de massas
(MS—Mass Spectrometer) e CLAE. TAKEOKA e DAO, 2002; SKREDE e
WROLSTAD, 2002).

Nesse caso, segundo Harbone (1984), uma comparacdo cuidadosa
com dados da literatura é aceitavel. Segundo esse autor, a comparacao
indireta, embora seja um método sujeito a erros é justificada pela falta de
padrdes e pelo longo e tedioso procedimento para a identificacao.

Para minimizar a dificuldades da falta de padrbes e dos trabalhosos
procedimentos para a identificagdo de antocianinas, Goiffon et al. (1999)
propuseram que a identificacdo das antocianinas poderia ser expressa por um
termo que relaciona o tempo de retencdo (t') de varias antocianinas, com o
tempo de retencéo (t}(cy_3_g|u)) da cianidina-3-O-glicosideo, que esta presente em
praticamente todas as frutas vermelhas (GOIFFON et al.,1999; TERCI, 2004).
Assim, a identificagdo das antocianinas em frutas foi consideravelmente
facilitada. Em seu trabalho Goiffon et al. (1999) determinaram o valor para 40
antocianinas e antocianidinas utilizando dois tipos de eluentes:
agua:acetonitrila:acido formico (81:9:10 v/v/v). Outros trabalhos descritos na
literatura  também  utilizaram como fase movel principalmente
agua:acetonitrila:acido formico na mesma proporcdo (GOIFFON et al.,1999;
TERCI, 2004).
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O uso de técnicas hifenadas, combinando a separacdo e a
identificacdo das antocianinas, € comum. Isso se deve a seletividade, melhora
do limite de determinacéo e reducéo no tempo de analise (POPPI et al.; 2008).

A CLAE pode ser usada com um detector ultravioleta (UV) ou de
espectrometria de massas (MS), sendo que UV é usado para analise de rotina
e desenvolvimento de métodos e com MS podem-se confirmar as estruturas
das antocianinas e identificar por ressondncia magnética nuclear RMN,
(COSTA et al., 2000).

2.3.5 Quantificagéo das antocianinas

O teor de antocianinas presentes em frutas também esta relacionado a
fatores climaticos, em patrticular a luz e a temperatura (MACHEIX et al., 1990).
Desse modo, é dificil fazer uma comparacdo de diferentes cultivo de uma
mesma fruta e mais dificil ainda é fazer a comparacao entre culturas e frutas
diferentes.

Quantidades de antocianinas em diferentes espécies podem ser
estimadas através de varios meétodos, entre 0s quais se destacam:
polarografia, colorimetria, espectrometria, branqueamento com dioxido de
enxofre e derivados, e CLAE (MARCO et al.,2008). Na Tabela 5 sé&o
apresentados alguns exemplos da quantidade de antocianinas totais

encontradas em frutas.

Tabela 5 - Antocianinas totais presentes em algumas frutas.

Fruta mg.g ™ polpa fresca
Uva 0,40-4,03
Framboesa 0,23-0,59
Groselha 0,12-0,18
Morango 0,45-0,70

Fonte: MACHEIX et al. (1990)
A quantidade total de antocianinas em extratos brutos contendo outros

materiais  fendlicos tem sido determinada  principalmente  por
espectrofotometria, pela medida da absorvancia da solucdo num dado
comprimento de onda. Isso é possivel porque as antocianinas tém uma banda
de absorc¢ao tipica na regido do visivel, entre 490 e 550 nm. Essa banda esta

distante das bandas de absorcdo de outros compostos fendlicos, que
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apresentam uma absorcdo maxima na regido do ultravioleta (FULEKI e
FRANCIS, 1968a).

Em muitos casos, os métodos simples podem sofrer interferéncias de
produtos de degradacdo das antocianinas ou das reacdes da perda de
coloracdo (FULEKI e FRANCIS, 1968b). Nesses casos, os métodos do pH
diferencial e o subtrativo sdo os mais indicados para quantificar as antocianinas
e seus produtos de degradacédo (TEIXEIRA et al., 2008).

O método do pH diferencial envolve medidas da absorvancia referente
ao cation flavilico (forma predominante em pH 1) e ao carbinol (forma
predominante em pH 4,5). Esse método foi introduzido por Sondheimer e
Kertsz (1948). Segundo Giusti e Wrolstad (2001), o método do pH diferencial
além de permitir uma rapida determinacdo das antocianinas totais tem uma boa
exatidao.

Petri et al. (1997) também propuseram um método espectrofotométrico
para a determinacdo quantitativa das antocianinas presentes em extratos de
bilberry, fundamentado no uso de cloreto de uma antocianina padrao, cloreto
de malvidina, para a construcédo da curva padrao. A curva padrao € obtida em
meio acido, onde as antocianinas apresentam-se como cétion flavilico,
absorvendo na regido do visivel entre 465 e 550nm (GROSS, 1987).

Outro método espectrofotométrico descrito na literatura, entretanto
pouco usual, € o método subtrativo que € fundamentado no uso de agentes
oxidantes tais como metabissulfito de soédio (WROLSTAD et al.,, 1982;
SOMERS e EVANS, 1974) ou perdxido de hidrogénio (SWAIN e HILLS, 1959),
que provocam descoloracdo das antocianinas. A medida da absorvancia da
solucdo de antocianinas € realizada, seguida da medida da absorvancia de
outra solugéo contendo o agente descolorante. Por diferenca, a absorvancia da
antocianina pode ser determinada e convertida em concentracdo por meio de
uma curva padrdo previamente preparada com pigmentos purificados
(JACKMAN et al., 1987).

Recentemente, métodos mais robustos tém sido desenvolvidos
utilizando-se CLAE. Contudo, a limitacdo dessa técnica esta relacionada com a
dificuldade da obtencédo e o elevado custo de padrbes comerciais (CHANDRA
et al., 2001).
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2.3.6 Cromatografia Liquida de Alta Eficiéncia (CLA E)

A CLAE tem sido o método mais utilizado para separacdo de
antocianinas em alimentos. Recentemente Merken e Beecher (2000)
publicaram uma revisdo sobre preparacdo de amostra e separacdo por CLAE
de flavondides, incluindo os antocianicos em alimentos.

Excelentes separagbes sdo possiveis por CLAE, com alta
sensibilidade e baixo tempo de analise, especialmente quando comparadas
com a cromatografia em papel (CP). A CLAE de fase reversa € o tipo mais
utilizado para a separacdo de antocianinas. Entretanto, ndo ha um
procedimento padrdo, pois cada laboratorio tende a desenvolver um método
analitico em funcédo do conjunto de antocianinas presentes em extratos. Porém,
atualmente, a CLAE é a técnica mais utilizada para identificacdo e
quantificacdo de compostos fendlicos, bem como para avaliacdo das interagdes
entre os fendlicos com outros componentes da matriz (NAZCK e SHAHIDI,
2004). Essas técnicas tém sido modificadas quer seja na etapa de preparo da
amostra ou extracdo dos compostos, quer seja na fase movel e/ou
estacionaria, para uma melhor separacdo dos compostos. A identificacdo
propriamente dita € dificultada devido & grande variabilidade de compostos
fendlicos possiveis na natureza, podendo ser realizada com seguranca por
espectrometria de massas acoplada a cromatografia liquida (CLAE-MS)
(NACZK e SHAHIDI, 2004). Apesar dessa diversidade, algumas variaveis
fundamentais sdo comuns nos diferentes métodos (COSTA et al., 2000), a
saber:

a) A deteccdo usualmente é feita utilizando-se detector em comprimento de
onda entre 520 nm e 546nm;

b) Colunas Cig sdo as mais utilizadas;

c) Os eluentes mais utilizados séo acetonitrila e metanol;

d) O pH do sistema de eluicdo normalmente é abaixo de 2, sendo obtido pela
adicao de acido férmico, acido acético ou acido trifluoracético.

Como os alimentos sao considerados uma matriz complexa, a

cromatografia tornou-se uma etapa indispensavel na analise dos mesmos,
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tanto para remover substancias interferentes, como para separar 0s compostos
de uma mesma familia, possibilitando a sua posterior identificacdo e
quantificacdo individual. A analise de antocianinas é considerada dificil,
principalmente devido ao grande numero de corantes detectados na natureza,
a larga faixa de concentracédo desses e a sua instabilidade durante analise ou
estocagem de alimentos. Além disso, outra dificuldade para a quantificacdo de
antocianinas por CLAE é a existéncia de poucos padrdes comerciais e a
pureza variavel dos disponiveis. Os padrbes dos corantes que nao sao
comercializados, normalmente séo obtidos de fontes naturais ricas.

Diante dessas dificuldades, em varios estudos, a quantificacdo
absoluta de cada corante nédo foi feita e os resultados foram expressos em
porcentagens relativas de area ou da concentracéo total (ZANATTA, 2004).

E importante ressaltar que por possuir caracteristicas estruturais muito
diferentes, cuidados especiais devem ser tomados durante a andlise de
antocianinas. A estabilidade das antocianinas em meio acido torna necessario
que a analise das mesmas seja realizada em baixos valores de pH. Assim
sendo, deve-se evitar a0 maximo a analise de outros corantes no mesmo
ambiente, pois 0 contato com carotendides, por exemplo, podem induzir a sua
degradacgéo. Assim como, a degradagéo das antocianinas pode ser provocada
pelo contato com o Aalcali utilizado na saponificacdo de carotendides
(WROLSTAD, 2005).

Na maioria dos estudos realizados com vegetais, tais como mirtilo
(WANG et al., 2000), batata vermelha (LEWIS et al., 1998) e cebola roxa
(DONNER et al., 1997), as antocianinas foram separadas em colunas de fase
reversa de Cig. Por outro lado, uma coluna de fase reversa de polimero PLRP-
S utilizada por Rodriguez-Saona et al., (2001), proporcionou melhor separacéo
das antocianinas aciladas presentes em batata roxa, quando comparada a
coluna Cyg (GIUSTI et al., 1999).

Para eluicdo das antocianinas de cereja, Gao e Mazza, (1995)
empregaram gradiente de metanol e acido formico 5%, assim como Oliveira et
al. (2001) em wuva Seibel. Outros pesquisadores obtiveram melhores
separacdes de antocianinas utilizando gradientes de acetonitrila associada a

diferentes acidos. O acido fosférico 4% foi utilizado por Hong e Wrolstad (1990)
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na analise de sucos de framboesa, mirtilo, morango e repolho roxo; e por
Ancos et al. (2000) na analise de framboesas frescas. Einbond et al. (2004),
empregaram acido acético a 10% na separacdo das antocianinas de acerola,
manga, jabuticaba, pitanga, entre outras frutas.

Observou-se também a utilizacdo de acido formico juntamente com a
acetonitrila na eluicdo de antocianinas de uva de mesa sem semente (GAO e
CAHOON, 1995).

Bobbio et al. (2000) extrairam as antocianinas do extrato aquoso,
congelado e liofilizado dos frutos do acaizeiro.Apés purificacdo e separacéo
das duas principais fragcdes, as mesmas foram identificadas usando métodos
qguimicos, espectroscopicos e cromatografia liquida de alta eficiéncia(CLAE).
As antocianinas foram identificadas como cianidina-3- arabinosideo e cianidina-
3-arabinosil-arabinosideo. O teor de antocianinas totais no fruto do acaizeiro foi
de 263mg/100g.

Zanatta (2004) determinou o teor de antocianinas por CLAE no fruto de
camu-camu oriundo de duas regides do estado de Sao Paulo, e encontrou uma
variacdo de 30,1 a 56,4 mg/100 g. Foi identificada a antocianina cianidina-3-
glucosideo que representou cerca de 88% do total das antocianinas de ambas
as regioes.

Santiago (2010) estudou a influéncia do tratamento da microfiltracdo nas
antocianinas majoritarias (cianidina-3-Oglicosideo e cianidina-3-O-rutenosideo)
do suco de amora preta por CLAE. O pré-tratamento enzimatico do suco de
amora reduziu drasticamente a viscosidade e tornou possivel o escoamento do
mesmo através da membrana de microfiltracdo. Foram observadas perdas de
aproximadamente de 45% para a cianidina-3-O-glicosideo e 39% para a
cianidina-3-O-rutenosideo durante o processo de microfiltragdo utilizando
enzimas pectinoliticas (Rapidase® TF da DSM).

2.4 APLICACAO DA SECAGEM POR ATOMIZACAO PARA OBTENC AO DE
CORANTES
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O objetivo principal da secagem dos alimentos é a retirada da agua
responsavel por propiciar um meio reacional para reagfes quimicas,

fendmenos fisicos e crescimento microbiano (SOUZA et al., 2006)

2.4.1 Secagem por spray dryer

2.4.1.1 Principio de secagem por atomizagao

A secagem é uma operacao unitaria de retirada de agua de um produto
por evaporacdo ou sublimacéo, mediante aplicagdo de calor sob condi¢cdes
controladas. A secagem tem como finalidade conservar alimentos através da
diminuicdo da atividade de agua do mesmo. Nos ultimos 50 anos, tanto a
ciéncia quanto a tecnologia empenharam-se no sentido de aprimorar novos
sistemas na area de preservacdo de alimentos, e esses esforgos tornaram
vidvel a desidratacdo de enorme variedade de produtos para fins comerciais
(KAJIYAMA e PARK, 2008).

A secagem por atomizacdo € a transformacéo de um produto no estado
fluido para o estado solido em forma de pd. Esse processo € realizado através
da dispersdao de goticulas do material dentro de uma cémara, na qual o
material fluido entra em contato com o ar aquecido, na forma de nuvem ou
spray (KAJIYAMA e PARK, 2008).

A secagem em spray dryer envolve o bombeamento de um liquido
concentrado por meio de bicos atomizadores ou aspersores que formam
pequenas gotas. Essas, por sua vez, sdo injetadas contra um fluxo de ar
quente que forca a rapida secagem e produz um fino produto na forma de pé
(ROSA et al., 2003).

Existem varios componentes especificos em um atomizador, entre eles
estdo o sistema de atomizagao, o sistema de aquecimento e circulagcéo de ar e
o sistema de separacdo do pé apdés a secagem. Entre algumas vantagens
apresentadas por este método de secagem esta a possibilidade de se operar
continuamente e a obtencdo de um produto com padrdo de qualidade
constante. Para conseguir rdpida secagem com o sistema de pulverizagéo,

pequenas gotas de liquido devem ser formadas. Isso produz nuvem de
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particulas com grande area superficial na qual vai ocorrer a secagem, 0 que
pode ser conseguido de duas maneiras.

A primeira é a utilizacdo de um bocal de alta presséo, no qual o liquido
€ bombeado a alta pressédo (700 a 1000 kPa) através pequenos orificios no
interior da camara . As gotas produzidas tém seu tamanho variando entre 100 e
300 um, o qual é controlado através da pressdo do fluido contra o bocal
contendo até 10.000 X o volume . A segunda forma de se produzir as goticulas
€ a atomizacao centrifuga. Nesta, o liquido € bombeado para um disco girando,
onde é acelerado pela forgca centrifuga e expelido pelas extremidades do
atomizador. O tamanho das goticulas resulta de uma complexa relagéo entre a
rotacdo do disco, a vazdo do liquido e o didametro dos furos do atomizador
(MOREIRA, 2007).

O ar de secagem € captado da atmosfera aquecido antes de ser
injetado na camara de secagem. A escolha do método de aquecimento e da
temperatura do ar de secagem é feita de acordo com a avaliacdo econémica de
transporte de calor e massa para as diferentes fases gas-soélido do produto que
estd sendo seco, respectivamente (ROSA et al.,2003). O aquecimento pode
ocorrer por resisténcia elétrica, por queima de gas combustivel ou por trocador
de calor. Produtos como ovo e leit e ndo devem ultrapassar a 100 °C, o que
provocaria a desnaturacdo de proteinas. Por outro lado, produtos como café
pode suportar temperaturas maiores, como 250°C sem que ocorra sua
degradacédo. O tempo de residéncia do produto no interior da camara de
secagem, que pode variar de alguns metros a 30 metros de altura, é
tipicamente entre 5 e 100 segundos. Neste tempo, as goticulas vao de uma
umidade inicial de 60 % para até 5 % (MOREIRA, 2007).

Geralmente o alimento é injetado no topo da camara e escoa para o
fundo por gravidade. Em geral para alimentos o ar de secagem ¢€ injetado no
mesmo sentido do produto, de modo que o ar e o produto entram no topo da
camara e vao para o fundo, onde o ar é separado do p6 seco e o produto é
removido do secador. Nessa operacao concorrente, o produto com umidade
inicial alta entra em contato com o ar na temperatura mais alta de tal forma que
enquanto a agua é removida do produto este permanece na sua temperatura

de bulbo Umido, a qual geralmente nao ultrapassa 50°C. Quando o produto
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chega ao seu estado seco, o0 ar ja se resfriou, o que diminui o risco de
degradacéao pela temperatura (OLIVEIRA e PETROVICK, 2010).

Uma vez que o po6 seco atinge o fundo do secador, ele é separado do
ar e o produto € removido para um processo adicional de aglomeracdo ou para
0 empacotamento. A separacao primaria € feita através da forca gravitacional e
a separacao entre o po fino e o ar € realizada através de um ciclone. A Figura 6
apresenta a formacao de particulas por aspersao.

Um dos problemas presentes na secagem por spray € a formacgéo de
crostas no equipamento. Durante a aspersédo, o produto € pulverizado para as
paredes do equipamento. Se estas goticulas ndo estiverem suficientemente
secas quando entrarem em contato com as paredes da camara, elas aderem a
mesma e formam um aglomerado de particulas. A Figura 7 apresenta alguns

fatores que influenciam na eficiéncia e produtividade da secagem.

Aspersao do produto

' Formacdo da goticula

Evaporacio do solvents;
! Formacée ds uma esfera
| oca;

Saida do solvente o
interior

Formacéo de uma
particula sélida

€3999999999999999999999999999399999999999999999999) 333399999999999999999999999399939993733999399999999 19999999999999999999999999999393399999933999999999)

Figura 6 — Formacéo de particula por secagem por aspersao
Fonte: OLIVEIRA e PETROVICK (2010)

2.4.1.2 Aplicagbes em geral

A secagem por atomizacao é aplicada a qualquer produto possivel de
ser bombeado como emulsdes, solucdes e suspensdes nas industrias; entre
estas as de alimentos, como por exemplo, cereais e extratos de plantas,

lacteos em geral, cafés, leveduras, hidrolisados de proteinas, derivados
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marinhos, subprodutos de frigorificos, ovos, sopas em pg, frutas e extratos de
frutas. Na area farmacéutica tem aplicacdo na producdo de antibidticos e
derivados, vacinas, vitaminas e farmacos em geral (BARROS e STRINGHETA,
2006; OLIVEIRA et al., 1992).

De acordo Rodriguez-Hernandez et al. (2005) as caracteristicas finais de
um produto em pd obtido em um processo de secagem por atomizacdo
dependem de algumas variaveis de processo, tais como as caracteristicas do
liquido atomizado (teor de sdlidos, tamanho das particulas, viscosidade), tipo e
mecanismo de funcionamento do atomizador, e as caracteristicas do ar de
secagem. Dessa forma, é importante que essas variaveis sejam estudadas, a
fim de se obter produtos com melhores caracteristicas sensoriais e nutricionais.

Souza et al. (2009) estudaram a influéncia das variaveis: temperatura de
entrada do ar, vazdo de alimentacdo e velocidade do atomizador sobre as
propriedades fisicas da polpa de tomate em pd. As melhores condi¢cdes de
secagem para producdo de tomate em p6 com menor conteudo de umidade e
maior densidade aparente foram: temperatura do ar de entrada: 200 C; vazao
da alimentacao: 276 g/min; e velocidade do atomizador: 30000 rpm.

Geralmente, o contetdo das solu¢des liquidas a serem secas possui
baixas porcentagens de soélidos, conduzindo o processo a custos altos por
unidade de peso e baixa recuperacdo do produto. Para levar a uma zona de
secagem econdmica, cerca de 25 % de solidos, sao adicionados na solucéo
antes do processo de secagem. Esses soélidos protegem a atividade, aroma do
produto durante a secagem, aumenta a retencdo do produto seco e também
dita a natureza do produto em termos de suas propriedades fisico-quimicas
apos a secagem, como o tamanho das particulas, sua distribuicdo, densidade,
compressibilidade, solubilidade, coesdo, contetdo de umidade e
higroscopicidade, além disso, os aditivos aumentam temperatura de transicdo
vitrea (Tg) do produto. (TONON et al.,2008; TONON et al.,2010; ERSUS e
YURDAGEL, 2007).
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Figura 7 — Diagrama esquematico dos fatores que afetam a secagem por spray
Fonte: TSUKADA et al. (2003).

2.4.1.3 Microencapsulacao

Outra aplicacdo da secagem por atomizacdo é a microencapsulacao. A
finalidade basica da microencapsulacdo € proteger o0s ingredientes
encapsulados contra oxidagdo quimica ou de fatores do meio ambiente, como
no caso de algumas vitaminas, polipepitideos, pigmentos e compostos
bioativos como a luteina, o licopeno e a antocianina. Também tem como
objetivo, o retardar da evaporacdo de nucleos volateis como alguns Oleos
essenciais. Em algumas técnicas, a capsula pode ser também projetada para
liberar lentamente o produto com o passar do tempo ou até que determinada
condicao fisico-quimica seja alcancada (ROSEMBERG et al. 1990; ASCHERI
et al., 2003; DEASI e PARK, 2005; ROSA et al., 2005; BARROS, 2006;
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JIMENEZ et al., 2006; LOKSUWAN, 2007; GHARSALLAQOUI et al., 2007,
FAVARO-TRINDADE et al., 2008; TONON et al., 2010.)

O material encapsulado é denominado de recheio ou nucleo, e o
material que forma a capsula, encapsulante, cobertura ou parede (GIBBS,
1999). As capsulas podem ser classificadas por tamanho em 3 categorias:
macro (>5000 pum), micro- (0,2-5000 pum) e nanocapsulas (<0,2 um). Em termos
de forma, as capsulas podem ser divididas em dois grupos: aquelas nas quais
0 ndcleo é nitidamente concentrado na regido central, circundado por um filme
definido e continuo do material de parede, e aquelas nas quais o nucleo é
uniformemente disperso em uma matriz (MATIOLI e RODRIGUEZ-AMAYA,

2003). A Figura 8 apresenta alguns dos principais modelos de microcapsulas.
QA) OB) Oc)
O(D) e E) om

Figura 8 - Alguns modelos de microcapsulas. (A): matriz (microsfera); (B): microcapsula

simples; (C): simples, irregular; (D): duas paredes; (E): varios nicleos; (F): agrupamento de

microcapsulas
Fonte: AZEREDO (2005).

As céapsulas produzidas por atomizacdo sdo geralmente do tipo matricial,
com o0 nucleo distribuido na forma de microparticulas na matriz seca do
material encapsulante. Os mecanismos de liberacdo do nucleo geralmente
associados a atomizacéo séo pela acéo de solventes e por difusdo (RE, 1998).

Para microencapsular um dado material, inimeros métodos podem ser
empregados, a depender de parametros como natureza e solubilidade desse
material, assim como aplicacdo e mecanismo de liberacdo desejado para a sua
acao (LAZKO et al., 2004).

A encapsulacao conduzida em um spray dryer (Figura 9) envolve trés

etapas basicas, a saber:
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A primeira, relativa a preparacdo da dispersdo ou emulsdo a ser
processada;

A segunda, a homogeneizacao da disperséo; e,

A terceira é a atomizacdo da massa dentro da camara de secagem
(MANTELL et al., 2002).
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Figura 9 — Esquema basico de funcionamento do spray dryer
Fonte: MARTERS (1979)

Quanto maior o teor de solidos da emulsdo a ser atomizada, menor 0
tempo necessario para formacao das capsulas, o que favorece a retencéo dos
compostos termo sensiveis. Outros fatores que afetam a retencdo dos
compostos do ndcleo sdo: caracteristicas estruturais do material encapsulante,
velocidade e temperatura do ar de secagem (MOREIRA, 2007; VALDUGA et
al.,2008).

A principal vantagem da encapsulacdo por atomizacdo € a
possibilidade de trabalhar com materiais termolabeis, embora alguns
compostos de aromas possam ser perdidos. Outra vantagem é o0 pequeno
tamanho das particulas (geralmente menores que 10um), o que torna o produto

altamente sollvel; por outro lado, torna-o mais suscetivel a oxidagao.
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Cita-se ainda como vantagem o baixo custo de manutencéo, embora
0 equipamento seja caro (DEYMONAZ et al., 2002). Existe a disponibilidade de
equipamentos e seu custo de producdo é baixo, quando comparado com a
maioria dos outros métodos para um mesmo fim (CONSTANT, 1999; BARROS
e STRINGUETA, 2006).

Ao contrario de outros métodos de microencapsulacdo, a técnica de
secagem por atomizacdo € rapida e de Unica etapa, € conveniente, possui
flexibilidade de uso em alta escala, envolve condigcbes brandas e é pouco
influenciada pelos parametros de solubilidade da fase interna e do polimero
(SILVA, 2005).

No processo de microencapsulacdo o primeiro passo é selecionar o
agente encapsulante adequado. O encapsulante ideal deve ter propriedades
emulsificantes, capaz de formar filmes, ser biodegradavel, resistente ao trato
gastrintestinal, ter baixa viscosidade a altos niveis de sélidos, exibir baixa
higroscopicidade e ser de baixo custo. Uma vez escolhido o agente
encapsulante, este deve ser hidratado. Goma-arabica, amidos modificados,
amidos hidrolisados e maltodextrinas sdo 0s agentes encapsulantes mais
frequentemente usados no spray drying. Dificiimente um agente encapsulante
apresenta isoladamente todas as propriedades desejadas; assim, na pratica, é
comum empregar misturas de dois ou mais componentes (CONSTANT, 1999;
BARROS e STRINGUETA, 2006).

2.4.1.4 Fatores que afetam a tecnologia da microencapsulacao

2.4.1.4.1 Natureza do material encapsulante

Um dos principais fatores que influenciam a estabilidade de compostos
encapsulados é a natureza do material encapsulante. A escolha do agente
encapsulante depende de uma série de fatores, como: técnica utilizada para a
microencapsulacédo, tipo de aplicacdo do produto, propriedades fisicas e
qguimicas do nucleo (porosidade, solubilidade, etc.) e da parede (viscosidade,
propriedades mecanicas, transi¢cdo vitrea, capacidade de formacéo de filmes,
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etc.), compatibilidade do nicleo com a parede, e fatores econémicos (DIB TAXI
et al., 2000).

Na secagem por spray dryer € comum o0 uso da maltodextrina com baixa
dextrose equivalente, xaropes de glicose, frutose, goma arabica, pectina,
lactose, proteinas, agentes antiumectantes, entre outros, pois servem para
aumentar a temperatura de transicdo vitrea e possibilitar a utilizagcdo de
temperaturas mais altas para obtencdo de produtos com menor umidade e
mais estaveis. A maltodextrina € atualmente a mais utilizada para a obtencao
de frutas em po, por satisfazer tais exigéncias, além de ter um preco acessivel
(DIBI TAXI et al., 2000).

A maltodextrina foi definida pela “Food and Drug Administration” (FDA)
como um polimero de sacarideo nutritivo ndo doce o qual consiste de unidades
D-glicose ligadas principalmente a cadeia alfa 1-4 e que tem dextrose
equivalente (DE) menor que 20. As maltodextrinas sédo classificadas pelo seu
DE, que se relaciona com o grau de polimeriza¢do (GP) da molécula do amido,
de acordo com DE = 100/GP. O GP corresponde ao numero de unidades
monomeéricas ou monossacarideos. Como a maltodextrina consiste de uma
mistura de polimeros de varios tamanhos (glicose, maltose, oligossacarideos e
polissacarideos), o DE é um valor médio. A maltodextrina apresenta-se na
forma de um pdé branco ou solucdo concentrada e é soluvel em agua,
constituindo-se de um aditivo alimentar seguro para consumo humano (LOPEZ,
2004). Segundo Camurca (2008) a maltodextrina é usada porque, além do
baixo custo, apresenta baixa higroscopicidade, evitando a aglomeracdo das
particulas; tem efeito antioxidante e mostra retencéo de volateis na faixa de 65
a 80 %. No entanto, possui baixo poder emulsificante.

Valduga (2008) et al. estudaram a secagem por microencapsulamento
do bagaco de uva “Isabel” (Vitis labrusca) utilizando maltodextrina e goma
arabica como agentes carreadores. A melhor condi¢cdo para o encapsulamento
e a secagem foi quando utilizaram-se proporcfes iguais de maltodextrina e
goma arabica na qual o encapsulado apresentou 95 mg de antocianinas /100g,
também foi verificado a aderéncia do p6é do bagaco de uva encapsulado nas
paredes da camara de secagem e, consequentemente, perdas do material

encapsulado. Essa aderéncia, possivelmente, esteja associada ao elevado teor
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de volume de extrato (70%v/v), que apresenta em sua composicdo acgucares
(frutose e glicose), ocasionando caramelizagdo dos mesmos. Ainda segundo o0s
autores essas alteragcdes incluem mudancas nas propriedades mecanicas
como colapso, aglomeracéo, resultantes das modificagcdes nas estruturas ou
fluxo viscoso. Mudancas na difusdo causam cristalizacdo de acucares amorfos
e, possivelmente, modificacdes na cinética de algumas reacdes. Os autores
também afirmam que a presenca de carboidratos de peso molecular mais alto,
como a maltodextrina, gomas e outros materiais encapsulantes, contribuem
para auxiliar na estabilidade do sistema aumentando sua Temperatura de
transi¢cdo vitrea( T4 ) Porém, nesse estudo, os melhores resultados foram
observados quando utilizou-se uma porcentagem de goma arabica associada a
maltodextrina.

Cai e Corke (2000) também observaram esse efeito da maltodextrina
em seu trabalho com microencapsulacdo de betacianinas. Os resultados
obtidos pelos autores indicaram uma reducdo superior a 50 % na
higroscopicidade da betacianina produzida com a adicdo de maltodextrina, em
relacdo a produzida sem adicdo desse agente.

Tonon et al. (2009) estudou a influéncia da variacdo da concentracao
de maltodextrina na secagem da polpa de acai por spray drying a 170 °C. A
concentracao utilizada foi de 10%, 20% e 30%, e 0 aumento da concentracéo
resultou em pos menos higroscopicos, com valores de 17,56%, 15,15% e
14,15%, respectivamente, mostrando que houve diferenca significativa entre as
concentracbes. Isso se deve a caracteristica de baixa higroscopicidade da
maltodextrina.

Silva et al. (2010) estudaram a secagem por spray drying do extrato da
casca de jabuticaba utilizando maltodextrina e goma ardbica como agente
encapsulante em trés proporgbes diferentes. Os corantes antocianicos
mostraram-se mais estaveis a luz quando a maltodextrina foi utilizada na
proporcao de 30%.

Em funcdo dos estudos reportados, optou-se no presente trabalho a

utilizacado de maltodextrina como agente encapsulante.
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2.4.1.4.2 Temperatura de entrada do ar

A temperatura do ar de secagem tem forte influéncia na qualidade do
produto final. A temperatura de entrada deve estar acima do ponto de ebulicdo
do solvente utilizado. A umidade do produto final de secagem é determinada
pela temperatura de saida, que por sua vez depende da temperatura de
entrada (MOREIRA, 2007).

Tonon et al. (2009) estudaram a influéncia do ar de secagem sobre as
propriedades do suco de acai em po. A temperatura do ar de secagem variou
de 138 a 202<C. O aumento da temperatura resultou e m maiores perdas de
antocianinas, o que se deve a alta sensibilidade desse corante as temperaturas
muito elevadas. Os autores relataram que, embora o processo de secagem em
spray dryer exponha o produto por pouco tempo a alta temperatura,
acarretando assim uma perda reduzida de compostos termossensiveis, a
temperatura de saida do produto € um fator importante a se considerar na
retencdo desses compostos. Os autores observaram que isso foi
provavelmente uma das causas da menor retencdo de antocianinas no seu
experimento. O uso de temperaturas mais altas implica em uma maior
diferenca de temperaturas entre o produto atomizado e o ar de secagem,
acarretando uma maior transferéncia de calor e, conseqiientemente, uma maior
evaporacao de agua do produto, resultando em umidades mais baixas.

A utilizacdo de temperaturas mais baixas na secagem por spray dryer
apresenta uma tendéncia a aglomeragédo devido a sua umidade relativa mais
alta, o que diminui a exposicdo dos pds ao oxigénio, protegendo os corantes
contra a degradacao (QUEK et al., 2007).

Cai e Corke (2000), trabalhando com secagem de betacianina de
amaranto, também verificaram uma maior perda deste pigmento com o
aumento da temperatura e concluiram que temperaturas superiores a 180°C
ndo sao indicadas para secagem de betacianinas, embora resultem em
maiores taxas de secagem e maiores produtividades. Os autores também
observaram que as amostras produzidas em temperaturas menores

apresentaram maior estabilidade ao armazenamento.
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Ersus e Yurdagel (2007) estudaram a microencapsulacado por spray
drying de antocianinas extraidas de cenouras pretas (Daucus carota L.)
utilizando diferentes temperaturas de secagem (160, 180 e 200 °C) e
maltodextrina de 10, 20 e 30 DE a 12%. Os ensaios realizados a 160 °C
apresentaram maior retencdo de antocianinas do que os demais, que nao
apresentaram diferenca significativa entre si. A maltodextrina 20 DE apresentou
maior retencdo de antocianinas nas trés temperaturas estudadas.

Silva et al. (2010) estudaram a secagem por atomizagao de corantes de
cascas de jabuticabas com temperatura do ar de entrada de 170+ 10C e
temperatura do ar de saida de 90 + 5C. Verificaram que houve degradacao
dos corantes quando submetidos ao armazenamento sob incidéncia de luz a 25
°C em comparagdo com auséncia de luz.

No processo de secagem, ocorre etapa considerada muito importante
chamada transi¢cdo vitrea, que € a mudanca de fase mais importante em
alimentos, sendo encontrada em alimentos com baixo teor de agua, como 0s
desidratados, e os alimentos congelados. Em muitas condicbes de secagem,
uma quantidade significativa dos constituintes do alimento permanece no
estado de nado-equilibrio amorfo, devido ao pouco tempo disponivel para que a
cristalizagdo ocorra durante o processamento do alimento (BHANDARI e
HOWES, 1999). O estado amorfo é caracterizado como um estado metaestavel
em equilibrio mostrando alto grau de higroscopicidade, tendo influéncia no
material desidratado, principalmente em sua tendéncia a tornar-se pegajoso
(sticky) e formar aglomerados de alta consisténcia. Essa tendéncia podera se
tornar mais critica a medida que o acucar no estado amorfo se transforma na
forma cristalina, através da adsorcdo de agua em pequenas quantidades O
stickiness € uma propriedade de superficie em que o material se torna coeso e
com aderéncia entre particulas, sendo influenciado pela transicdo vitrea
(SHAHIDI e HAN, 1993).

A transicdo vitrea ocorre através de uma faixa de temperatura, embora
seja, frequentemente, referida a uma Unica temperatura. A temperatura, a uma
dada umidade, & qual é atribuida essa transicdo é denominada temperatura de
transicdo vitrea-Tg. O conhecimento do comportamento da temperatura de

transicdo vitrea em funcdo da umidade dos alimentos é essencial para a
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determinacao das melhores condi¢cdes de processamento e armazenagem dos
alimentos. (LEITE et al., 2005; ROOS, 2010).

2.4.1.4.3 Efeito das condi¢cdes de secagem sobre as propriedades fisicas e
guimicas dos produtos desidratados

Tonon et al. (2008) estudaram a influéncia das condicdes de secagem
sobre as propriedades fisico-quimicas do po6 de acai produzido por spray dryer,
utilizando maltodextrina 10 DE (10 a 30%) em diferentes temperaturas (138 a
202 °C). Verificaram que a concentracédo da maltodextrina foi a que mais afetou
a higroscopicidade do p6. Menores valores foram obtidos com concentragfes
mais altas da maltodextrina. Por outro lado, o aumento da temperatura de
secagem elevou as perdas dos corantes antocianicos, devido a sensibilidade
desses & temperatura.

Ersus e Yurdagel (2007) estudaram a microencapsulacao por spray
drying de antocianinas extraidas de cenouras pretas (Daucus carota L.)
utilizando trés tipos de maltodextrina (10, 20 e 30 DE) e temperaturas de
secagem de 160, 180 e 200 °C. Verificaram que a maltodextrina de 30 DE a
160 °C mostrou maior retencao de corantes do que a 200 °C e que a morfologia
das microcapsulas era semelhante a esferas lisas, com variacdo de tamanho
de 3-20 pm.

Tonon et al. (2008, 2009) estudaram a influéncia da secagem de suco
de acai por spray dryer, com 20% de maltodextrina 10DE, no teor de umidade,
higroscopicidade e retencdo de antocianinas nas amostras com temperaturas
de 138 °C, 170 °C e 202 °C. Concluiram que houve diferenca significativa, em
relacio a umidade, com o aumento da temperatura de secagem. Na
temperatura de 202 °C o teor foi de 0,66% e na de 138 °C foi de 2,56%. Com
relacdo a higroscopicidade, houve diferenca significativa, sendo que a 170 °C
foi de 15,15% e nas demais 15,54% (138 °C) e 15,79% (202 °C). Quanto a
retencdo de antocianinas, o aumento da temperatura elevou as perdas. Foram
encontrados os valores de 84,62% (138 °C), 81,09% (170 °C) e 77,21% (202
°C). Os autores também estudaram a influéncia da variacdo da concentracao

da maltodextrina (10, 20 e 30%) sobre a umidade e ndo encontraram variacao
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significativa: 10% - 1,78%; 20% - 1,45% e 30% - 1,68%. Também n&o houve
diferengca significativa em relacdo a retencdo de antocianinas, sendo
encontrados os valores 83,13% (10%), 82,42% (20%) e 84,06 (30%). Os
autores também concluiram que a luminosidade (L*) das amostras foi
influenciada tanto pela temperatura de secagem quanto pela concentracdo de
maltodextrina. O aumento da temperatura resultou em poés com menor
luminosidade, o que pode estar relacionado a maior retirada de agua (menor
umidade), que resultou em produtos pouco mais concentrados e,
consequentemente, mais escuros. Também verificaram que a intensidade de
cor vermelha (a*) aumentou em temperatura mais elevada de secagem (170
°C). J4 o parametro b* (teor de amarelo) ndo apresentou variagéo significativa
de 140 para 170 °C, mas diminuiu quando a temperatura de secagem foi de
200 °C, indicando aumento da tonalidade azul.

Cai e Corke (2000) estudando a microencapsulacéo de betacianinas
relataram que o aumento na concentracdo de maltodextrina resultou como
esperado em pdés menos higroscopicos. Os resultados indicaram reducéo
superior a 50% na higroscopicidade da betacianina adicionada de
maltodextrina em relacdo a produzida sem adi¢cdo do agente encapsulante.

Tonon et al. (2008, 2009) relataram que a grande maioria das
microparticulas de acai desidratado resultantes da secagem a 138 °C
apresentou superficie altamente rugosa. Ja no caso da secagem a 170 °C o
resultado foi semelhante, porém com algumas particulas com superficie lisa. A
202 °C grande parte das microcapsulas apresentou a superficie lisa, o que
pode melhorar as caracteristicas de escoamento (Figura 10). Também foi
observado um aumento no tamanho das microparticulas com o aumento da
temperatura, de 13,38 um (138 °C) a 20,11 um (202 °C).

Alamilla-Beltran et al. (2005) verificaram mudancas morfolégicas nas
particulas em diferentes pontos da camara de secagem, relacionando essas
alteracdes a umidade e as temperaturas do processo. Em temperaturas mais
baixas foram observadas particulas com menor tamanho, com uma crosta fina,
compacta e irregular. Por outro lado Obon et al. (2009) estudando a secagem
do suco de Opuntia stricta (flor vermelha de um tipo de cactus) em diferentes

temperaturas, concluiram que o tamanho das particulas diminuiu com o
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aumento da temperatura. A média de tamanho de particulas obtida foi de 10-12
pm a 100 °C, de 8-10 um a 120 °C e de 2-4 um 160 °C, o que contraria outros

autores.

Figura 10 — P6 do extrato de acai produzido com 20% de maltodextrina 10 DE na temperatura de 170°C.
Fonte: Tonon et al. (2009)

Souza et al. (2009) estudaram as influéncias da temperatura de entrada
do ar, vazao de alimentacéo e velocidade do atomizador sobre as propriedades
fisicas da polpa de tomate em po. Os resultados mostraram que essas
variaveis influenciaram significativamente o conteddo de umidade, densidade
aparente e tamanho da particula. No entanto, a porosidade e a densidade
verdadeira ndo foram afetadas.

Barbosa et al. (2005) estudaram a estabilidade do corante bixina
encapsulado com diferentes polissacarideos. Verificaram que a encapsulagao
com goma arabica formou microcapsulas com rugosidade na superficie, 0
contrario foi observado com a maltodextrina, que apresentou superficie lisa.

Barbosa (2010) trabalhando com secagem de suco de frutas encontrou
valores de solubilidade de 97,29 a 99,37% utilizando maltodextrina como
carreador e temperaturas de 155 e 165 °C. A atividade de agua (A,) variou de
0,26 a 0,34, o que foi considerado bastante estavel microbiologicamente. A %
de umidade apresentou valores de 2,30 a 4,36%. Valduga et al. (2008)

microencapsularam antocianinas extraidas da casca de uva “Isabel” a 180 °C
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com os carreadores maltodextrina e goma arabica, e encontraram o valor de
0,266 para a Aw.

Loksuwan (2007) estudou as caracteristicas de -caroteno
microencapsulado com amido de mandioca modificado, amido de mandioca
sem modificacdo e maltodextrina. Encontrou valores de 90,25, 2,27 e 98,43%,
respectivamente. Ele atribuiu a maior solubilidade do p6 com maltodextrina a
alta solubilidade em 4gua desse composto.

Moreira (2007) estudou a secagem do extrato microencapsulado
de residuo agroindustrial de acerola em diferentes temperaturas (170-200 °C) e
com maltodextrina e goma de cajueiro como carreadores. Concluiu que todos
0s pés apresentaram boa solubilidade, que variou entre 90,97 e 96,92%.

Obon et al. (2009) secaram por spray drying o extrato dos frutos de
Opuntia stricta (tipo de cactus), fonte potencial de betacianinas, e verificaram
gue a densidade aparente variou de 0,53 a 0,59g/mL enquanto que a umidade
variou de 3,1 a 3,9%.

De acordo com Daiuto e Cereda (2006) um dos problemas encontrados
na secagem para obtencdo de pos é conseguir produto de densidade aparente
adequada, que escoe bem. Eles avaliaram a influéncia da granulometria de
granulos de amido sobre a densidade aparente de extratos atomizados.
Concluiram que a densidade apresentou regressdo positiva com a
granulometria das particulas (diametro maior, menor e area), que por sua vez
se correlacionou com umidade. A densidade aparente variou de 456,13 a
694,27 mg/mL.

Souza et al. (2009) estudaram a influéncia das condigbes de secagem
por atomizacdo nas propriedades fisicas do tomate. Verificaram que a
densidade aparente diminui com o aumento da temperatura de entrada do ar

de secagem. Os valores encontrados variaram de 0,51 a 0,74 g/mL.
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Capitulo 3
JUSTIFICATIVA E OBJETIVOS

Poucos dados estdo disponiveis na literatura sobre a composi¢cdo da
casca do jambo vermelho (Syzygium malaccensis, (L.) Merryl & Perry) e o seu
aproveitamento para extracdo de corantes antocianicos. Esse corantes
possuem coloracdo que varia do vermelho ao azul, dependendo do pH do
meio, e possuem potencial para substituicdo de corantes sintéticos; largamente
utilizados nas industrias de alimentos, téxteis e de farmacos. Tendo em vista
que esses corantes sdo fotossensiveis, 0 estudo da secagem por
microencapsulacdo usando maltodextrina como agente carreador, podera

conservar melhor as suas propriedades fisicas e quimicas.
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OBJETIVO GERAL
Extracdo e identificacdo de corantes da casca do jambo vermelho

(Syzygium malaccensis, (L.) Merryl & Perry) e secagem por microencapsulacao
em spray dryer.

OBJETIVOS ESPECIFICOS

Caracterizacdo da casca de jambo;

Definicdo das condi¢Bes de extracéo das antocianinas majoritaria ;
Caracterizacao e identificacdo das antocianinas;

Definicdo das condi¢cbes operacionais de secagem do extrato da casca do
jambo;

Microencapsulagao do extrato da casca do jambo com maltodextrina.
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Capitulo 4
MATERIAL E METODOS

4.1 MATERIA-PRIMA

Foram utilizados jambos vermelhos produzidos no municipio de
Seropédica, estado do Rio de Janeiro no periodo de abril (2007) a maio (2011).
Os frutos foram colhidos manualmente no estadio maduro, levando em
consideracdo a coloracdo da casca vermelho intenso e as caracteristicas
sensoriais de maturacdo (gosto e aroma).Foram acondicionados em
contentores de plastico para evitar injurias mecéanicas e transportados ao
laboratorio de Tecnologia de Alimentos da Universidade Federal Rural do Rio
de Janeiro. Os frutos foram selecionados, lavados em &gua corrente,
sanitizados com &gua clorada (200 mg L* de cloro) por 10 minutos,
enxaguados e secos a temperatura ambiente, conforme diagrama esquematico

mostrado na Figura 11.
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Matéria-prima

J

50 Frutos Selecionados

J

Lavagem com agua corrente

J

Sanitizagdo com agua clorada (200
ma L-1 de cloro)/10 min

J

Enxague com agua corrente

J

Secagem a temperatura ambiente

J

Remocéao da casca

J

Armazenamento a + -18 °C

Figura 11- Diagrama esquematico de preparo da matéria-prima

Antes do descascamento, foram selecionados aleatoriamente 50 frutos
para as analises fisicas de umidade (g de agua.100 g:de polpa) por meio de
secagem em estufa a vacuo, modelo Luferco Instrumentos Cientificos, com
circulacdo de ar, temperatura a 75 C, segundo téc nica do Instituto Adolfo Lutz
(2005); do diametro transversal (cm), avaliado na parte mais larga do fruto, e
longitudinal (cm) determinados com auxilio de um paquimetro digital Mitutoyo
stainless hardened; da massa dos frutos (g), massa das sementes (g) e massa
das cascas (g) determinadas por meio de pesagem em de balanca
semianalitica modelo Master-Fisatom. O rendimento em polpa e em casca foi
obtido pela relagdo percentual entre a massa do fruto inteiro e de suas
respectivas estruturas. Os frutos foram separados em 10 lotes e descascados

manualmente com auxilio de faca inox. Amostras de cerca de 300 g de cascas
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de cada lote foram acondicionadas em sacos de polietileno (27 x 29 cm), com
0,08 mm de espessura, atoxico, inodoro, incolor, hermético e armazenadas em

freezer a -18<C,figura 11lapresnta as etapas de trat amento da matéria prima.

4.2 CARACTERIZACOES FISICA E QUIMICA DA CASCA E POL PA DE
JAMBO

Foi utilizada a casca congelada e triturada em liquidificador domeéstico
marca Arno modelo “Performa Magiclean Chrome”. As seguintes analises

foram realizadas em triplicata:

4.2.1 Umidade (%)

Determinada em estufa a vacuo Luferco instrumentos cientificos (Brasil)
a 75 °C, segundo técnica do Instituto Adolfo Lutz (2008). Os valores foram

expressos em %.

4.2.2 Solidos Soluveis Totais (SST)

Determinado por meio de refratbmetro portatil 0-32%, marca Instrutherm,
modelo RT-30ATC (Brasil). Os valores foram expressos em graus Brix (°Brix) a
20 °C.

4.2.3 Potencial hidrogenibnico (pH)

Determinado em pHmetro Quimis, modelo Q400MT (Brasil), apés
calibracdo do potencibmetro com solucdo padrdo de pH 4,0 e 7,0 a

temperatura ambiente. Segundo técnica do Instituto Adolfo Lutz (2008).
4.2.4 Acidez total titulavel (ATT)
Determinada por titulagdo com hidroxido de sodio 0,1M, segundo técnica

recomendada Instituto Adolfo Lutz (2008). Os valores foram expressos em
acido citrico (100g ™) de casca de jambo.
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4.2.5 Acgucares redutores e ndo redutores (%)

Quantificados pelo método de FEHLING segundo técnica do Instituto
Adolfo Lutz (2008). Os valores foram expressos em g de acgUcares/100g de

casca de jambo.

4.2.6 Vitamina C total (VTC)

A extracao foi feita com &cido oxdalico e quantificada pelo método de
Tillmans, segundo técnica do ITAL (2008). Os valores foram expressos em mg

de acido ascorbico C /100 g de casca de jambo.

4.2.7 Célcio

Foi determinado segundo técnica do Instituto Adolfo Lutz (2008). Os

valores foram expressos em g de calcio/100 g de casca de jambo.

4.2.8 Lipideos

A extracao foi feita em extrator tipo Soxhlet com éter de petrdleo p.a. e
determinacdo em estufa a 105°C até peso constante. Segundo técnica
recomendada pelo Instituto Adolfo Lutz (2008). Os valores foram expressos em

% de lipideos.

4.2 .9 Proteinas

Extracdo pelo método de Kjeldahl e determinacdo da quantidade de
nitrogénio por titulacdo do excesso de acido sulfurico com hidréxido de sodio
0,1M, fator de conversdo de nitrogénio para proteina 6,25. Técnica
recomendada pelo Instituto Adolfo Lutz (2008). Os valores foram expressos em
% de protideos.
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4.2.10 Cinzas

Calcinacdo em mufla marca Luferco, Instrumentos Cientificos,(Brasil), a
600°C por 8h. Determinacdo da massa em balanca analitica. Segundo técnica
recomendada pelo Instituto Adolfo Lutz (2008). Os valores foram expressos em

% de cinzas.

4.2.11 Fibra bruta

Extracdo continua em extrator tipo Soxhlet. Determinacdo em estufa a
105°C por 2 horas até peso constante. Incineracdo em mufla a 550°C ate peso
constante. Segundo técnica recomendada pelo Instituto Adolfo Lutz (2008). Os

valores foram expressos em %.

4.3 OBTENQAO DO EXTRATO DA CASCA DE JAMBO

A etapa de otimizacdo do solvente para extracao foi realizada com (
acido acético, acido formico, etanol puro, etanol acidificado com acido cloridrico
e metanol). Obtendo a melhor extracdo com etanol acidificado,

Procedimento: 100 gramas da casca do fruto foram
homogeneizadas em liquidificador com 200 mL de solvente etanol acidificado
com acido cloridrico (HCL 1,5 M) e deixados por 16 horas a temperatura de 5
°C. Em seguida filtrado em tecido de organza e posteriormente em filtro
sinterizado numero 2. Para remocao dos residuos o extrato foi centrifugado em
centrifuga Quimis a 690 G por 10 minutos a temperatura ambiente. Apos a
centrifugacéo o extrato foi concentrado a 38-40°C em evaporador rotativo até
reducédo de 50 % do volume inicial.

No extrato concentrado foram realizadas as seguintes analises: Teor de
antocianinas monoméricas por espectrofotometria no Visivel e Cromatografia
Liquida de Alta Eficiéncia (CLAE).

O extrato concentrado foi usado no spray dryer para obtencdo do poé

corante.
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4.3.1 Antocianinas Monomeéricas (GIUST e WROLSTAD, 2 002)

Procedimento: 100 g da casca do jambo foram triturados com 200
mL da mistura etanol 96% e HCI 1,5M (85: 15 v/v) e a amostra triturada foi
deixada em repouso por 16 h a 5 °C, em auséncia de luz. Essa mistura foi
filtrada em funil sinterizado e o residuo foi lavado repetidamente com etanol
acidificado até a extracdo completa das antocianinas. A solucéo resultante foi
elevada a um volume final de 500 mL. Em seguida, 1 mL da solucao foi
adicionada de 10 mL de solugcéo tampé&o pH 1,0. O mesmo procedimento foi
realizado com solucdo pH 4,5. Foi feita leitura da absorvancia em
espectrofotometro a 520 nm e 700 nm para as duas solucdes.

Célculo: O teor de antocianinas monoméricas foi calculado apds o
conhecimento da antocianina majoritaria por CLAE, pois cada uma tem uma
Absortividade Molar () e uma Massa Molecular especificas.

Calculo : (Abs/ )x MM x VD x FD

Antocianinas monoméricas (mg/100g de amostra)
VD = volume de diluicdo (500 ml)

FD = fator de diluicédo (11)

4.3.2 Perfil cromatogréfico das antocianinas por CL  AE

A andlise cromatogréfica foi realizada de acordo com Santiago et al.
(2010), em Cromatografo Liquido de Alta Eficiéncia Waters® Alliance modelo
2690/5, software Empower®, localizado no Laboratério de Cromatografia
Liquida da Embrapa Agroindustria de Alimentos/RJ

As seguintes condicGes cromatograficas foram utilizadas:
Coluna C18 3,5 m (4,6 x 150 mm), temperatura do forno da coluna
cromatografica em 30°C;
Fluxo da fase mével 1mL/ minuto com gradiente de eluicdo de forma
linear com as fases moveis A e B (Tabela 6);
Detector de arranjo de fotodiodos Waters® modelo 2996 a 280 e 520

nm;
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Volume de injecdo de 50 L;

Tempo de andlise 45 minutos.

Tabela 6 — Gradiente da fase mavel utilizada no CLAE para analise de antocianinas.

Solvente A Solvente B Tempo de corrida
acido férmico/ dgua (10:90, v/v) (metanol) (minutos)
95-85% 5-15% 0-20
85-75% 15-25% 20-35
75-95% 25-5% 35-40
95% 5% 40-45

Fonte: GOUVEA (2010)

A identificagdo da antocianina majoritaria do extrato metanoico do jambo
foi realizada através da comparacdo com o padrdo cianidina-3-O-glicosideo,
previamente isolado da casca de jambo, por procedimento adaptado para
CLAE, e identificado por espectrometria de massas, seguindo metodologia de
Gouveia (2010).

Como parametros de identificacao foram utilizados o tempo de retencéo,
assim como seus respectivos espectros na regido UV-Visivel, absorvancia na
faixa de 260-280 nm e 490-560 nm.

A guantificacédo foi feita por padronizacao externa, onde foi utilizada uma
curva de calibracdo elaborada com o padrdo isolado, conforme descrito

anteriormente.
4.4 PREPARO DO EXTRATO PARA ALIMENTAQAO DO SPRAY D RYER

Cerca de 400 mL do extrato obtido, conforme descrito em 3.3, com uma
variacdo de 18 a 20 °Brix foi adicionado de maltodextrina 10 DE nas
concentracdes de 2,95 a 17,5% (p/v). A metodologia seguida foi a preconizada
por NETO et al. (2007) e consistiu em um planejamento fatorial rotacional de 22
ordem de 2% experimentos com triplicata no ponto central e mais 0s pontos
axiais. O ponto central foi necessario para o calculo do erro experimental. Os
fatores avaliados foram temperatura de entrada (°C) da amostra no spray dryer
e proporcdo de maltodextrina/extrato da casca de jambo (g/g), cujos niveis se

encontram na Tabela 7.
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Tabela 7 - Planejamento experimental para obtencdo do p6 da casca de jambo.

Ensaio x1(Temp. entrada) X1(Temp.entrada) x2 (% de MD) X2 (% de MD)

El +1 205 +1 15
E2 -1 175 +1 15
E3 +1 205 -1 5
E4 -1 175 -1 5
E5 0 190 0 10
E6 0 190 0 10
E7 0 190 0 10
E8 + 190 0 10
E9 - 169 0 10
E10 0 211 0 10
El11 0 190 - 2,95
E12 0 190 + 17,5

x1 e x2 variaveis codificadas; X1 e X2 variaveis reais; MD (% de maltodextrina
em relacao ao peso da amostra: p/p).

4.5 EQUIPAMENTO E CONDICOES OPERACIONAIS

Foi utilizado o secador Spray Dryer de bancada marca BUCHI, modelo
190, fabricado na Alemanha, localizado na planta piloto de processamento da
Embrapa Agroindustria de Alimentos/RJ (Figura 12) com capacidade de
evaporacao de 1L/h, equipado com variador de velocidade do ventilador que
regula a vazdo de ar da atomizacdo do disco. As condi¢cdes operacionais
utilizadas foram vazdo de alimentacdo: 2,78 10" m®s; vazdo de ar: 1224m°/s;
bico atomizador de 0,3 mm e temperatura medida de saida da amostra 85-
96°C. Os tratamentos avaliados foram temperatura entrada (x169-211°C) e
concentracdes de maltodextrina. Na sala onde estava instalado o equipamento

a umidade relativa do ar era mantida a 60%.
4.6 CARACTERIZACAO FiSICA E QUIMICA DO PO DA CASCA DE JAMBO

As variaveis dependentes analisadas para o produto foram: umidade
(%), atividade de agua (A.), densidade aparente (g.mL™), solubilidade (%),
tamanho da particula (um), rendimento (%), microscopia de varredura (MEV),

cor (L*, a*, b*), teor de antocianinas totais.
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Figura 12 — Spray Dryer (CTAA-Embrapa/RJ)
Fonte: Fotografia de Ivanilda M. Augusta (2010)

4.6.1 Umidade (%)

Segundo método do IAL (2008).
Material: cadinho, balanca analitica, dessecador, estufa a vacuo e espétula.
Procedimento: colocou-se em torno de 1g da amostra em cadinho previamente
seco em estufa a 90°C e resfriado em dessecador e pesado. Levou-se o
cadinho a estufa a vacuo a 75°C até peso constante.
Célculo: umidade = P- PR+100
Onde:
P = nimero de gramas da amostra e PR = niumero de gramas do residuo

4.6.2 Densidade Aparente (g/ml)

Segundo método Bhandari et al. (1993), expresso em g.ml de po:
Material: balanga analitica, proveta de 10ml, pissete e espatula.

Procedimento: inseriu-se a amostra na proveta previamente seca em
estufa a 90°C e resfriada em dessecador e pesada, até a marca de 10 ml.

Pesou-se a proveta.
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Célculo:
Densidade aparente = PA+10
Onde: PA = gramas/ml

4.6.3 Atividade de agua (A )

Foi realizada em medidor de atividade de agua marca Decagon, modelo
Aqualab LITE (EUA).

4.6.4 Avaliagao da cor

A analise instrumental de cor foi realizada por reflectancia no aparelho
marca Hunterlab (fabricado nos EUA), modelo ColorQuest XE, escala CIELAB
e CIELCh, com abertura de 0,375 mm de diametro e iluminante D65/10. A
amostra foi colocada em cubeta de quartzo de 10 mm para a realizacdo do
teste.

Os parametros de cor medidos foram:

L* =luminosidade (0= preto e 100-branco)

a* = (-80 até zero = verde, do zero ao +100 = vermelho)

b* = (-100 até zero = azul, zero +70 = amarelo)
4.6.5 Distribuicdo do tamanho de particulas

O diametro médio do tamanho da particula (em diametro geométrico) foi
determinado pela técnica de difracdo por laser, usando um analisador de
particulas Analysette 22 Fritsch (Idar-Oberstein, Alemanha).
4.6.6 Solubilidade (%)

Segundo método do IAL (2008)

Material: tubo de centrifuga, estufa a 60°C, dessecador, agitador Heidolph e

banho-maria.
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Procedimento: pesou-se 1 g da amostra em tubo de centrifuga
previamente aquecido em estufa a 60 °C, resfriado em dessecador e pesado.
Adicionou-se 10 mL de agua destilada e, ap6s homogeneizacdo por 15
segundos em agitador Heidolph a 2.800 rpm, foi deixado em repouso por 3h.
Em seguida, o tubo foi aquecido em banho-maria a 50°C por 30 minutos e
centrifugado a 3409 por 20 minutos. O sobrenadante foi descartado e o residuo
novamente lavado com mais 10 mL de agua destilada e centrifugado. O tubo

com residuo foi seco em estufa a 60 °C até peso constante.

Calculo:

100xN
p

= substincias solaveis %

N = Diferenca entre o n°. de gramas da amostra inicial e o n°. de gramas do
residuo

P = n°. de gramas da amostra inicial

4.6.7 Rendimento (%)

O rendimento foi calculado a partir do °.Brix de cada amostra submetida

a secagem.

Calculo:

n =Py 100

P2

p1 = °.Brix da amostra inicial da alimentagdo no spray dryer

p. = massa da amostra em gramas obtida apés a secagem.
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4.6.8 Microscopia de Varredura (MEV)

Foi realizada em microscoépio eletrénico da marca Hitachi modelo TM
3000 (Japao).

4.6.9 Retencao de antocianinas

Procedimento: 1g do p6 da casca do jambo foi diluido com a
mistura etanol 96% e HCI 1,5 M (85:15 v/v) até 25 mL em baldo volumétrico,
em auséncia de luz. Em seguida, 1 mL dessa solucao foi adicionada de 10 mL
de solugéo tampéao pH 1,0. O mesmo procedimento foi realizado com solugéo
pH 4,5. Foi feita leitura da absorvancia em espectrofotometro a 520 nm e 700
nm para as duas solucoes.

Célculo: O teor de antocianinas monoméricas foi calculado apos o
conhecimento da antocianina majoritaria por CLAE, pois cada uma tem uma
Absortividade Molar ( ) e uma Massa Molecular especificas.

Antocianinas monomeéricas (mg/100g de amostra) = (Abs/ ) x MM x VD x FD
VD = volume de diluicdo (500 ml)
FD = fator de diluigéo (11)
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Capitulo 5
RESULTADOS E DISCUSSAO.

5.1. CARACTERIZACAO DO JAMBO

Conforme detalhado no Capitulo 4, item 4.1, foram avaliadas algumas
caracteristicas fisicas dos frutos, listadas na Tabela 8.

A polpa do jambo caracterizou-se por apresentar alto teor de umidade
84,57 + 0,21g de 4gual00g™ de polpa enquadrando-se na classe dos frutos
carnosos e suculentos, sendo esta uma das caracteristicas comuns de frutos
da familia Myrtaceae, como o jamboldo (87,75 g de agua) (LAGO; GOMES;
SILVA, 2006), cambuci (88,8 g), jabuticaba (87,85 g), uvaia (85,53 g), pitanga
(90,47 g) e goiaba vermelha (85,81 g) (VALLILO et al., 2005).



77

Tabela 8. Avaliagdo das caracteristicas fisicas da polpa de jambo vermelho.

Caracteristicas Valores médios*
Didmetro Transversal (DT) (cm) 4,40+ 0,41
Diametro Longitudinal (DL) (cm) 5,44 + 0,58

Relacao DL/DT 1,24 + 0,49

Massa do fruto (g) 39,16 + 1,30
Massa da polpa (g) 29,64 + 1,25
Massa da semente (g) 6,95 + 0,96
Massa da casca (g) 2,57+ 0,28
Rendimento da polpa (%) 75,69
Rendimento da casca (%) 8,05
Umidade (g.100 g™* de polpa) 84,57 + 0,21

*Média de 50 frutos

Os diametros longitudinal (DL) e transversal (DT) estdo relacionados
com o tamanho e a forma do fruto, enquanto a massa dos frutos, das cascas e
das sementes esta relacionada com o rendimento do produto, tornando-se
fatores importantes no estabelecimento do ponto de maturacéo, da viabilidade
econdmica para a industrializagdo, além do dimensionamento de embalagens
(RESENDE, 2007; VALLILO et al., 2005).

Os valores medidos de DL e DT e a relacéo entre eles (DL/DT) indicam
que os frutos de S. malaccensis tém forma levemente eliptica ou oval (DL/DT >
1), caracteristica dessa espécie botanica. Para a fabricacdo de doces em calda
ou glaciados, em que a aparéncia do produto final é primordial, normalmente,
da-se preferéncia a frutos com uniformidade de formato Ilevemente
arredondado ou oblongo (DL/DT = 1) (ANDRADE; ARAGAO; FERREIRA,
1993).

O rendimento da polpa correspondeu a 75,69% do fruto, dos 24,31%
restantes, a casca representou 10,57% e as sementes, 13,74%. Esses dados
sdo importantes porque permitem o calculo durante o processamento para
obtencao de polpa para doces em massa, em compota e ou polpa congelada.
Segundo Andrade, Aragdo e Ferreira (1993), a massa fresca do fruto e os
rendimentos de suas partes interferem na eficiéncia dos processos industriais
para fabricacdo de doces, exigindo uma adequada classificacdo ou separacao

prévia dos frutos por tamanho ou massa.
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5.2 CARACTERIZACOES FiSICA E QUIMICA DA CASCA DE JA MBO

As caracterizacOes fisica e quimica da casca de jambo envolveram as
determinacdes de umidade, sélidos solluveis totais (SST), pH, acidez total
titulavel (ATT), aclcares redutores e ndo redutores, Acido ascorbico, célcio,
lipideos, proteinas, cinzas e fibra bruta, empregando as técnicas e
procedimentos detalhados no Capitulo 4, item 4.2 deste trabalho.

Foi observado visualmente que o congelamento nao afetou o atributo cor
das cascas do jambo vermelho, conservando-se por mais de seis meses ainda
em condi¢cdes de extracdo dos corantes. A Tabela 9 apresenta os resultados
das andlises fisicas e quimicas realizadas na casca do jambo. A umidade
encontrada de 14,11% na casca € considerada baixa tendo em vista que a
umidade da polpa foi de 84, 57%.

O pH da casca de jambo (3,5) encontra-se na faixa estipulada para
frutos da familia Myrtaceae de 2,54 a 4,09, para péra do campo e jambolao,
respectivamente (VALLILO et al., 2005; LIMA et al., 2005). A acidez das cascas
pode vir a favorecer os processos de industrializacdo, sendo confirmado o seu
aproveitamento na fabricacdo de geléias como forma de acidificacdo para
obtencéo de géis adequados e para o enriquecimento do produto e sucos, uma
vez que na industria de sucos, o alto teor de acidez provoca elevada diluicao

do produto e, por conseguinte, maior rendimento final (ANDRADE et al., 1993).

Tabela 9— Avaliagdo das caracteristicas fisicas e quimicas da casca de jambo vermelho.

Caracteristicas Valores médios
Umidade (g 100 g™ de casca) 14,11+ 0,4
Solidos Sollveis Totais (°Brix) 3,00 £ 0,01
pH 3,50 £ 0,02
Acidez total titulavel (ATT) (g ac. citrico 100 g™) 0,60+ 0,11
AcUcares redutores (g glicose 100 g™ de casca) 3,04+0,4
AcUcares nao redutores (g ac. totais 100 g™ de casca) ND*
Acido ascérbico (mg 100 g™ de casca) 292,59 + 0,80
Antocianinas (mg 100 g™ de casca) 300,54 + 0,45
Carboidratos (g 100 9'1 de casca) 59,25+ 0,15
Proteinas (g 100 g~ de casca) 8,62 + 0,23
Lipideos (g 100 g™ de casca) 4,51+ 0,10
Fibras (g 100 g™ de casca) 9,34+ 0,16
Cinzas (g 100 g™ de casca) 4,17 + 0,35
Célcio (mg 100 g™ de casca) 0,36 + 0,72
Valor calérico total (kcal 100 g™* de casca) 312,07 + 0,90

*ND= Nao detectado
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O valor encontrado para o teor Acido ascérbico (292,59 mg 100 g™?)
superou os valores reportados para outros frutos da familia Myrtaceae, que
apresentam em média teor variando de 12 a 80 mg de &cido ascérbico 100 g*
polpa para jabuticaba e goiaba vermelha, respectivamente (VALLILO et al.,
2005). Assim, a casca do jambo vermelho pode ser considerada uma fonte
razoavel de vitamina C.

O teor de antocianinas encontrado (30,54 mg. 100 g*), determinado por
espectrofotometria por método direto seguindo o procedimento detalhado em
4.3, é proximo aos valores da maioria dos frutos da familia Myrtaceae. Na
literatura ha vérios trabalhos de determinacdo de antocianinas em frutos
empregando método espectrofotométrico. Em pitanga roxa, por exemplo, o teor
de antocianinas na polpa e casca foi de 26 e 420 mg 100 g, respectivamente
(LIMA et al., 2002). Terci (2004) encontrou 0s seguintes teores de antocianinas
nas cascas dos frutos: jabuticaba (314 mg 100 g* casca), jamboldo (386 mg
100 g™ casca) e uva (227 mg 100 g casca). Bobbio et al. (2000) encontraram
na casca do fruto de acai o teor de 263 mg 100 g*. Conclui-se, entdo, que a
casca de jambo € uma fonte rica em antocianinas, sdo considerados frutos
ricos nestas substancias aqueles que apresentem mais de 2 mg de
antocianinas g fruto (MACHEIX et al., 1990). Portanto, sob esse aspecto,
todos esses frutos vém despertando a atencdo de produtores e consumidores
em funcéo dos beneficios que proporcionam ao organismo, devido a presenca
de elevado teor de compostos fendlicos com poder antioxidante (LAGO et al.
2006).

Na composicao quimica verificou-se a presenca de lipidios (4,51 g.100
g ! casca) que, somado ao teor de carboidratos (59,25 g.100 g* casca), indica
valor energético de 312,07 kcal 100 g*, sendo que o contetdo de proteina
(8,62 g.100 g de casca) pouco contribui nesse sentido.

Com os resultados obtidos na Tabela 10 foi possivel calcular as
contribuicbes percentuais da casca de jambo em relacdo a Ingestdo Diaria
Recomendada (IDR) e a Ingestdo Adequada (IA), (INSTITUTE OF MEDICINE,
2005) para cada nutriente analisado. Estes percentuais, considerando-se 0s
requerimentos nutricionais para um adulto mulher de 19 a 50 anos, encontram-

se na Tabela 10.
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Tabela 10 - Ingestao Diaria Recomendada (IDR), Ingestdo Adequada (IA) e percentual da IDR
e |A fornecidos pela casca de jambo para um adulto mulher de 19 a 50 anos.

Caracteristicas IDRY % IDR e IA em relacdo & 100g de
casca
Proteinas 46 (g dia™) 18
Lipideos 35 (g dia™) 12
Fibras 25-35 (g dia™) 37*
Carboidratos 130 (g dia™) 45
Célcio 1000 (mg dia™) 0,04
Vitamina C 75 (mg dia™) 390

Fonte: INSTITUTE OF MEDICINE (2005).
*Ingestdo Adequada (IA)

A casca de jambo pode ser considerada uma boa fonte de fibras e
vitamina C, fornecendo 37 % da ingestao aceitavel (1A) para fibras e 390 % da
IDR de vitamina C. Entretanto para o calcio, a contribuicdo é de apenas 0,036
%, sendo a casca considerada pobre em calcio. Embora possua altos teores de
carboidratos, lipidios e proteinas comparado a outros frutos da familia
Myrtaceae, esses contribuem com apenas 45, 12 e 18% da IDR,
respectivamente, sendo os carboidratos os principais responsaveis pelo alto
valor energético da casca (312,07 kcal.100 g*). Embora rico em energia, a
casca de jambo contribui com apenas 18% para o requerimento estimado de
energia para um adulto mulher de 19 ou mais anos, sedentério (1.737 kcal).

Com relacéo ao teor de fibras (9,34 g 100 g*) encontrado na casca do
jambo, verifica-se que a mesma tem alto teor quando em comparagcao as
cascas de outros frutos considerados ricos em fibras como abacaxi (3,89 ¢
100g™), maracuja (4,33 g 100g™), abacate (6,85 g 100 g*) e tangerina (10,38 g
100 g') (GONDIM et al., 2005).

No que concerne as fibras, segundo dados levantados pelo Instituto
Brasileiro de Geografia e Estatistica (IBGE, 2004), o consumo pela populacéo
brasileira é baixo, acompanhado pela elevada ingestdo de gorduras e proteinas
(NEUTZLING et al.,, 2007). O estudo apontou que 61,2% da populacdo
consomem fibras abaixo do recomendado (IBGE, 2004; MATTOS e MARTINS,
2000). A Associacdo Dietética Americana (2002) e a Organizacdo Mundial da
Saude (OMS) recomendam que a ingestdo de fibras alimentares para adultos
seja de 20 a 35 g/dia.

A baixa ingestdo de fibras esta associada principalmente ao baixo

consumo de frutos, vegetais e cereais integrais (AMAYA-FARFAN et al., 2001).
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A Organizacdo Mundial da Saude, em conjunto com a Organizacdo das
Nacdes Unidas para Agricultura e Alimentacdo, (INSTITUTE OF MEDICINE,
2005; NISHIDA et al., 2004), sugeriu que a ingestdo de mais de 400 g de frutos
e vegetais diarias sdo necessarios para atingir a ingestdo adequada (IA).
Estimular o consumo habitual de hortalicas, frutos, cereais e graos integrais
podem representar uma alternativa para aumentar o consumo de fibras e
promover melhoria para a saide humana (BRASIL, 2005). Assim a quantidade
de fibra encontrada na casca de jambo (9,34 g 100 g*) atende a 37 % da IA
recomendada para um adulto (Tabela 10), tornando-a adequada para o
aproveitamento no complemento de dietas para a redugdo de peso e
suplementacéo de fibras para regularizacéo das fungdes intestinais

5.3 IDENTIFICACAO E QUANTIFICACAO DAS ANTOCIANINAS
MONOMERICAS NO EXTRATO DE JAMBO

5.3.1 Identificacdo e quantificacdo das antocianina s por CLAE

A identificacdo da antocianina majoritaria no extrato de jambo foi feita
por comparagdo com o padrdo isolado da casca do fruto. Primeiramente, o
extrato da casca foi purificado e o corante isolado foi analisado por
espectrometria de massas para identificagdo do composto. A Figura 13 mostra
o cromatograma do padrdo de antocianina isolado da prépria casca do fruto. A
Figura 14 mostra o cromatograma da amostra do extrato da casca de jambo.

A andlise por CLAE mostrou que a antocianina majoritaria no extrato do
jambo foi a cianidina-3-O-glicosideo. A Tabela 11 apresenta os resultados da
andlise por CLAE. Verifica-se que o tempo de retencdo do padrdo cianidina-3-
O-glicosideo (16,43 min) foi muito préximo ao da amostra de jambo (16,83
min). Por outro lado os dados de absor¢do no UV e Visivel confirmam a

identidade do composto.
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Figura 13 — Cromatograma do extrato metanoico do padréo cianidina-3-O-glicosideo e seu
respectivo espectro na regiao do UV-Visivel ,ox com absorvancia a 280 e 520 nm.
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Figura 14 — Cromatograma do extrato metandico do jambo e seu respectivo espectro na regido
do UV-Visivel yax, cOm absorvancia a 280 e 520 nm.

Tabela 11 — Tempo de retencao e absorgéo no UV-Visivel do padrdo de antocianidina e da
amostra de jambo.

Amostra Tempo de retencdo  Absorcdo Regido  Absorcdo Regido
(TR) uv () Visivel ()
Extrato metandico do jambo 16,43 min 279,5 nm 516,5 nm
Extrato metandico do padrao 16,83 min 279,5 nm 516,5 nm

(cianidina-3-O-glicosideo)

A concentracdo da amostra foi obtida por padronizagédo externa a partir

do padrao isolado (cianidina-3-O-glicosideo). A tabela 12 mostra as condi¢cdes



83

de analise usadas na espectrofotometria para a construgcdo da curva de

calibragao.

Tabela 12: Condi¢des utilizadas na determinagcéo da concentracao do
padrao cianidina-3-O-glicosideo.

Antocianina Cianidina- 3-O-glicosidica
Solvente de leitura HCl/metanol, v/v (1:99)*
Comprimento de onda 520nm*
Absortividade molar 26900 L/mol.cm*
Massa Molar 449,2 g/mol

Fonte:* (BRITO et al., 2007); *(GUISTI; SAONA;WROSLTAD,1999).

A concentracdo da cianidina- 3-O-glicosidica encontrada na casca do
jambo foi de 108,7 mg.100 g*. A cianidina-3-O-glicosideo é largamente usada
como padrao de antocianinas em diversos procedimentos experimentais devido
a abundancia dessa antocianina em frutas vermelhas (TERCI, 2004). De
acordo com Malacrida e Mota (2006) a cianidina-3-O-glicosideo é encontrada

em muitos frutos como uva, cereja, jambolao, morango, amora, entre outros.

5.3.2 Quantificacéo das antocianinas monomericas po r

espectrofotometria — pH diferencial

A patrtir da identificacdo da antocianina majoritaria do jambo por Massa
Molecular MM foi verificado na literatura os dados de Extingdo Molar () e
Massa Molecular (MM), sendo encontrados os valores 26.900 g/mol™ e 449,2
g/mol™ respectivamente (WROLSTAD et al., 2005).

A seguinte formula foi utilizada para o célculo:

Antocianinas monoméricas (g/100™* de amostra) = (Abs/ ) x MM x VD x FD
VD = volume de diluicdo (500ml)
FD = fator de diluigéo (11)

A quantificacao foi realizada de acordo com o detalhado no item 4.6.9

A Tabela 13 apresenta os valores de antocianinas monomericas extraida
por pH diferencial e quantificados em espectrofotdmetro, das antocianinas
quantificadas por espectrofotometria (método direto) e por CLAE da casca de
jambo vermelho. A diferenca entre os valores pode ser atribuida as
metodologias usadas e aos varios fatores como condi¢des climaticas, tipo de
solo, estadio de maturacéo, etc. (FALCAO et al., 2002; e CARDOSO, 1994).
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Tabela 13 - Concentracdo de antocianinas na casca do jambo vermelho extraida por pH
diferencial e CLAE.

Amostra pH diferencial Método direto CLAE
mg.100g™ casca mg.100g™ casca mg.g” casca
Média* 116,25 300,54 8,36

* media de 6 leituras

A variacdo dos resultados pode ser explicada por possiveis interferentes
na matriz, assim como diferencas do proprio fruto. Gouvéa (2010) encontrou
diferencas marcantes quando analisou acai pelos dois métodos, 401 mg.100g’
! polpa para pH diferencial e 48,2 mg.100g™ polpa por CLAE.

Silva (2010) estudou a composicéo do fruto do mangostéao cultivado nos
estados do Parad e Bahia, e encontrou no pericarpo teor antocianico total
variando de 52,9 a 100 mg.100g™ de pericarpo, expressos em cianidina, para
os frutos produzidos no Para e Bahia, respectivamente.

Zanatta (2004) determinou o teor de antocianinas por CLAE no fruto de
camu-camu oriundo de duas regides do estado de Sdo Paulo. E encontrou
variacdo de 30,1 a 56,4 mg.100g™. Foi identificada a antocianina cianidina-3-O-
glicosideo que representou cerca de 88% do total das antocianinas de ambas
as regioes.

De acordo com os diferentes métodos utilizados e obtencdo de
diferentes resultados para o mesmo fruto, pode-se concluir que,
provavelmente, nos meétodos espectrofotométricos houve substancias
interferentes que levaram a valores maiores. Cabe aqui uma reflexdo acerca do
valor apontado por Macheix et al., (1990) em que séo considerados frutos ricos
nessas substancias aqueles que apresentem mais de 200 mg de antocianinas
100 g* . Como se trata de referéncia antiga, de uma época n&o era comum o
uso de CLAE e os autores ndo mencionam a metodologia de quantificacéo,
pode-se, entdo, aventar a possibilidade de valor obtido por espectrofotometria.
Caso tal hipotese seja verdadeira, os valores encontrados no presente estudo,
empregando métodos espectrofotométricos sdo superiores ao valor apontado
pelos autores. Por outro lado a CLAE é um método mais preciso e
identifica/quantifica teores reais, sem a interferéncia de outras substancias, o

que pode explicar o menor valor encontrado.
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5.4 CARACTERIZACAO FiSICA E QUIMICA DO PO DA CASCA DE JAMBO

O po da casca de jambo vermelho, obtido por secagem em Spray Drier,
de acordo com o descrito em 4.5, foi submetido as determina¢des de umidade
em bases Umida e seca, atividade de agua, densidade aparente, solubidade e
a avaliacdo de morfologia das micro-particulas, distribuicdo do tamanho de
particula, atributo cor, rendimento e, finalmente, a quantificacdo de
antocianinas no po. Os fatores avaliados foram temperatura de entrada (°C) da
amostra no spray dryer e propor¢cdo de maltodextrina / extrato da casca de
jambo (g/g) tabela 14). A temperatura de saida néo foi controlada, sendo uma
variavel independente no processo. Os resultados foram tratados

estatisticamente conforme detalhado nos itens subsequentes..

Tabela 14 — Condicdes dos experimentos

El E2 E3 E4 ES E6 E7 E8 E9 E10 El11 E12

(o}
TCO) 505 175 205 175 190 190 190 190 169 211 190 190
entrada
(o}
TCC) g5 g5 g5 8 95 94 95 93 8 95 95 96
saida
%MD 15 15 5 5 10 10 10 10 10 10 295 175

MD: percentual de maltodextrina

5.4.1 Percentual de Umidade (bu)

Na Tabela 15 sdo mostrados os coeficientes de regressado e desvio
padrao da porcentagem de umidade em base Umida, com 5 % de significancia.
O coeficiente de correlacdo obtido foi de 0,6146. Na tabela 15 os termos
lineares estdo associados a letra L e o0s termos quadraticos a letra Q. O
experimento E11 realizado com 2,95 % de MD e secagem a 190 °C (anexo 1)
foi considerado nulo porque a quantidade do agente carreador foi insuficiente
para o processo de secagem, ocorrendo a perda do p6é por aderéncia nas
paredes do spray. Valduga et al.(2008) também observaram em seu trabalho
com secagem de bagaco de uvas a aderéncia do p6 encapsulado nas paredes
da camara de secagem, com perdas de material. No anexo 1 encontram-se 0s

valores de umidade (base umida) obtidos nos experimentos.
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Tabela 15 - Coeficiente de regressédo e desvio padrdo do planejamento fatorial para a % da
umidade (BU) do p6 da casca de jambo.

Coef|C|erlte € Desvio Padréao t(6) p-valor

Regresséo
Média* 6,3205 0,7778 8,1261 0,0002
(1) Temperatura (L) -0,5473 0,5508 -0,9936 0,3587
Temperatura (Q) -0,1579 0,6174 -0,2558 0,8066
(2) % MD (L) 0,4489 0,5505 0,8151 0,4461
% MD (Q)* -1,7172 0,6175 -2,7810 0,0319
1Lx2L 0,0675 0,7778 0,0867 0,9336

* Fatores estatisticamente significativos (95 % confianca)

A Tabela 16 apresenta a andlise de variancia (ANOVA) para a % de
umidade em base Umida obtida de acordo com o planejamento realizado. Os
parametros estatisticamente ndo significativos foram incorporados aos residuos
pela andlise de variancia apresentada na Tabela 16. Observa-se que houve
efeito apenas da concentracdo de MD na umidade (bu) do p6 da casca de
jambo obtido por Spray drier, sendo que o E1 foi o que apresentou menor teor
de umidade (bu) 4,22 % (anexol) quando a quantidade de MD adicionada ao
extrato foi de 15 %, independente de temperatura de entrada da amostra no
spray drier.,

Tabela 16 - Andlise de variancia do planejamento fatorial para a % de umidade (bu) do p6 da
casca de jambo.

Fonte de Soma de Graus de Quadrado F F
Variag&o Quadrados Liberdade Médio caleulado T tabelado
Regressao 18,77 1 18,7729 10,0425 4,9646
Residuos 18,69 10 1,8693
Total 37,47 11

Em funcédo dos resultados obtidos na analise estatistica verificou-se que
somente o termo quadratico da % MD apresentou variacao significativa a um
nivel de confianca de 95%. Para essa resposta 0 Fcajculado (10,0425) foi maior
gue 0 Fapelado (4,9646), 0 que comprova que houve diferenca significativa entre

as médias da umidade do p6 do jambo, que variou de 4,22 a 7,26%.

Essa relacdo pode ser explicada pela analise de efeito: 6,32 - 1,71% MD?
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A Figura 15 mostra o grafico de superficie de resposta para as médias
da umidade, (bu) onde se pode verificar que com 0 aumento da concentragéo
da maltodextrina (5 17,5%) ,houve decréscimo no teor de umidade do po da
casca de jambo. Resultados semelhantes para acai e uva foram encontrados
por outros autores (SOUZA, 2009; TONON et al., 2008, 2009). A baixa
umidade no produto final € importante do ponto de vista tecnoldgico, pois evita

deterioragdo microbiolégica e melhora as caracteristicas de dispersdo em meio
liquido..
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Figura 15 - Gréfico de superficie de resposta para os valores de umidade em base Umida.

5.3.2 - Umidade (bs)

Na Tabela 17 sdo mostrados os coeficientes de regressdo e desvio
padrao da % de umidade em base seca, com 5% de significancia. O coeficiente
de correlacao obtido foi de 0,6134. No anexo 2 encontram-se os valores de
umidade (base seca) obtidos nos experimentos. A umidade (bs) apresentou
comportamento semelhante a base Umida (bu), ndo houve efeito de
temperatura de entrada da amostra, entretanto a % de MD teve efeito sobe a
umidade (bs), uma concentracdo de 15 % de MD (E1l) promoveu menor
umidade (bs) no p6 da casca de jambo (4,31 %).
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Tabela 17 - Coeficiente de regresséo e desvio padréo do planejamento fatorial para a

% da umidade (bs) do p6 da casca de jambo.

Coeficiente de

Regressao Desvio Padréo t(6) p-valor

Média* 6,7503 0,8359 8,0749 0,0002

(1) Temperatura (L) -0,5999 0,5919 -1,0135 0,3499
Temperatura (Q) -0,2046 0,6637 -0,3083 0,7682
(2) % MD (L) 0,4329 0,5919 0,7313 0,4921

% MD (Q)* -1,8645 0,6636 -2,8095 0,0307
1Lx2L 0,0150 0,8359 0,0179 0,9863

* Fatores estatisticamente significativos (95% confianca)

A Tabela 18 apresenta a andlise de variancia (ANOVA) para a % de
umidade em base seca obtida de acordo com o planejamento realizado. Os
parametros estatisticamente n&o significativos foram incorporados aos
residuos.

Tabela 18 - Analise de variancia do planejamento fatorial para a % de umidade (bs) do p6 da
casca de jambo.

Fonte de Soma de Graus de Quadrado E
Variagdo Quadrados Liberdade Médio caleulado T tabelado
Regresséo 21,97 1 21,9738 10,2657 4,9646
Residuos 21,41 10 2,1405
Total 43,38 11

A andlise estatistica dos resultados mostrou que somente o termo
quadratico da % MD apresentou variacao significativa a nivel de confianca de
95%. Para esta resposta 0 Fcaculado (10,2657) foi maior que 0 Fiapelado (4,9646),
comprovando que houve diferenca significativa entre as médias da umidade do
po da casca de jambo, que variou de 4,22 a 6,76%.

Barbosa (2010) e Valduga et al. (2008) encontraram % de umidade
menores que 5% em produtos microencapsulados.

A Figura 16 mostra o grafico de superficie de resposta para as médias
da umidade, (bs) onde se pode verificar que com 0 aumento da concentracéo
da maltodextrina (5 17,5%) e da temperatura (169 211 °C) houve
decréscimo no teor de umidade do p6 da casca de jambo.
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Figura 16 - Gréfico de superficie de resposta para os valores de umidade em base seca.

5.3.3 Atividade de agua (Aw)

A atividade de &gua é um indice de grande importancia para o0s
alimentos produzidos por spray drying devido a influéncia que exerce sobre a
sua vida de prateleira (GAVA, 2009; BARBOSA, 2010). A Tabela 19 apresenta
os coeficientes de regressao e desvio padrao da atividade de agua (Ay) do pé
da casca de jambo obtido nos diferentes tratamentos. O coeficiente de
correlacdo obtido foi de 0,6692, o que mostra baixa correlacdo dos resultados.

No anexo 3 encontram-se os valores de A, obtidos nos experimentos.

Tabela 19 - Coeficiente de regresséo e desvio padrdo do planejamento fatorial para a atividade
de agua ( Aw) do p6 da casca de jambo.

Coeficiente de

Regressao Desvio Padréo t(6) p-valor

Média* 0,2441 0,0268 9,1137 9,8072

(1) Temperatura (L) -0,001 0,0189 -0,0683 0,9478
Temperatura (Q) 0,0053 0,0213 0,2481 0,8123
(2) % MD (L) 0,0333 0,0189 1,7581 0,1292

% MD (Q)* -0,0614 0,0213 -2,886 0,0278
1Lx2L 0,0040 0,0267 0,1493 0,8862

* Fatores estatisticamente significativos (95% confianca)

Pela analise dos resultados apresentados na Tabela 19 a % MD teve efeito
significativo na Aw independente da temperatura de entrada da amostra no
spray dryer. As médias para todos 0s ensaios encontra-se no anexo 3, sendo
que a menor Aw foi obtida pelo E2 (0,200), seguida pelo E12 (0,200), onde a %



90

MD foi de 15 e 17,5 % respectivamente, correspondendo a maior concentracao

de MD. A Tabela 20 apresenta a andlise de variancia (ANOVA).

Tabela 20 - Andlise de variancia do planejamento fatorial para a atividade de agua (Aw)
do p6 da casca de jambo.

Fonte de Soma de Graus de Quadrado F F
Variagéo Quadrados Liberdade Médio caleulado T tabelado
Regresséao 0,03 1 0,0257 9,7632 4,9646
Residuos 0,03 10 0,0026
Total 0,05 11

A analise estatistica dos resultados mostrou que somente o termo
quadratico da % MD apresentou variacdo significativa a um nivel de confianca
de 95%. Para essa resposta 0 Fcaculado (9,7632) foi maior que 0 Fiapelado
(4,9646), o que comprova que houve diferenca significativa entre as médias da
Aw do p6 da casca de jambo, que variou de 0,200 a 0,280. Com o aumento da
concentracéo do carreador maltodextrina (10%  17,5%) houve diminuicdo da
Aw (0,241  0,200). No entanto, na concentracdo de 5% do carreador, nao foi
verificado aumento da A,, como esperado. Com relacéo a temperatura do ar de
entrada, houve diminuicdo da A, (0,239 0,212) nas temperaturas de 169,
190 e 205 °C. Nas temperaturas de 175 e 211 °C ndo ocorreu a diminuicdo
esperada, o que pode ser explicado por erro experimental. O modelo
encontrado para andlise de efeito foi: Aw = 0,24 - 0,06 % MD?

Outros autores encontraram resultados semelhantes (VALDUGA et al.,
2008, BARBOSA, 2010). Segundo Quek et al. (2007) os alimentos
desidratados devem possuir valores menores que 0,600 de A, para serem
considerados microbiologicamente estaveis. Os valores encontrados nesse
trabalho estdo muito abaixo do mencionado, 0 que mostra seguranga

microbioldgica. A Figura 17 mostra o grafico de superficie de resposta.
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Figura 17 - Grafico de superficie de resposta para os valores de atividade de agua (Ay).

5.3.4 Densidade aparente ( g/mL)

Um dos problemas encontrados na secagem para obtencdo de pos é
conseguir produtos com densidade aparente adequada, que escoe bem
(DAIUTO e CEREDA, 2006). A Tabela 21 apresenta os coeficientes de
regressao e desvio padréo da densidade aparente dos pos da casca de jambo
nos diferentes tratamentos. Nao houve diferenca significativa entre os
tratamentos para a densidade aparente do p6 da casca de jambo. Os valores
de densidade aparente obtidos nos experimentos (Figura 18) variaram de 0,21
a 0,31 g/mL (anexo 4). Sendo que os E5 (0,30 g/mL) e E9 (0,31g/ mL)
apresentaram maior densidade aparente e E10 a menor com 0,21 g/mL anexo
(4). Com relacdo a temperatura foi observado, como esperado, que em
temperatura mais baixa (169 °C) a densidade foi maior (0,31g/ mL), enquanto
que na maior temperatura utilizada (211 °C) a densidade foi menor ( 0,21
g/mL).Souza et al. (2009) estudaram a influéncia das condicbes de secagem
por atomizagdo nas propriedades fisicas do tomate , verificaram que a
densidade aparente diminuiu com o0 aumento da temperatura de entrada do ar
de secagem. Os valores encontrados variaram de 0,51 a 0,74 g/mL . De acordo

com Walton (2000) quando a temperatura do ar de secagem foi alta, a taxa de
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evaporacao foi rapida e o produto seco ficou mais poroso ou com estrutura

fragmentada, produzindo queda na densidade da particula..

Tabela 21 - Coeficiente de regresséo e desvio padréo do planejamento fatorial para a
densidade aparente do p6 da casca de jambo.
Coeficiente de

Regresso Desvio Padréo t(6) p-valor
Média* 0,2676 0,0344 7,7705 0,0002
(1) Temperatura (L) -0,0166 0,0244 -0,6811 0,5212
Temperatura (Q) 0,0224 0,0274 0,8182 0,4445
(2) % MD (L) 0,0440 0,0244 1,8043 0,1212
% MD (Q) -0,0542 0,0273 -1,9847 0,0945
1Lx2L 0,0043 0,0344 0,1241 0,9053

* Fator estatisticamente significativo (95% confianga)

Densidade Aparente (gmi

0.4

0.3 W\
f
0,2 \ / Densidade
0,1 Aparente
. V

IIIIIIIIIII)
1 2 3 4 5 6 7 8 9101112

Figura 18 — Densidade aparente em funcéo dos experimentos.

5.3.5 Solubilidade

A solubilidade dos produtos atomizados depende, entre outros fatores,
da temperatura do ar de secagem. Quanto maior a temperatura, maior o
tamanho das particulas, o que promove uma maior solubilidade do p6 (ROSA
et al,2003).

A Tabela 22 apresenta os coeficientes de regresséo e desvio padrao da
solubilidade (%) do p6é da casca de jambo nos diferentes tratamentos e a
Figura 19 mostra os valores de solubilidade. A analise estatistica mostrou que
nao houve diferenca significativa entre os experimentos, que apresentaram
valores médios de solubilidade de 98,36 a 99,82 % (anexo 5). As medias para

solubilidade encontram-se no anexo 5. A maior solubilidade foi obtida pelo E7
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(99,82 %) em relacéo ao E2 (98,36 %), com menor solubilidade. Nesse estudo
maior concentracdo de MD promoveu menor solubilidade do pé da casca de
jambo (Figura 19). Moreira (2007) estudou a secagem do extrato
microencapsulado de residuo agroindustrial de acerola em diferentes
temperaturas (170-200 °C) e maltodextrina e goma de cajueiro como
carreadores, e concluiu que todos os p6s apresentaram boa solubilidade, que
variou entre 90,97 e 96,92%. Barbosa (2010) encontrou valores de solubilidade
de 97,29 a 99,37% em sucos de frutas em po6 utilizando maltodextrina como
carreador e temperaturas de 155 e 165 °C. Loksuwan (2007) estudou as
caracteristicas de -caroteno microencapsulado com amido de mandioca
modificado, amido de mandioca sem modificacdo e maltodextrina, obtendo
valores de 90,25, 2,27 e 98,43%, respectivamente. O autor atribuiu a maior
solubilidade do p6 com maltodextrina a alta solubilidade em agua desse

composto.

Tabela 22 - Coeficiente de regressdo e desvio padrdo do planejamento fatorial para a
solubilidade do p6 da casca de jambo.

Coeficiente de

Regresso Desvio Padréo t(6) p-valor
Média* 99,4871 12,3070 8,0838 0,0002
(1) Temperatura (L) -0,0285 8,7154 -0,0033 0,9975
Temperatura (Q) 6,1378 9,7703 0,6282 0,5530
(2) % MD (L) 17,5829 8,7154 2,0174 0,0902
% MD (Q) -18,9641 9,7703 -1,9409 0,1003
1Lx2L 0,5725 12,3071 0,0465 0,9644

* Fator estatisticamente significativo (95% confianga)

Figura 19 — Grafico de Pareto para os valores de solubilidade (%).
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5.4.6 Morfologia das micro particulas

Foi observado nas imagens obtidas por microscopia eletronica de
varredura (MEV) que houve pequena variacdo na morfologia das
microparticulas. A figura 20 mostra a morfologia do p6é da casca de jambo
atomizado com temperatura de entrada de 175 °C e saida a 85 °C, com 15%
de maltodextrina 10 DE. Observou-se a predominancia da forma lisa o que
pode melhorar as caracteristicas de escoamento (Tonon, et al., 2009). Varios
autores também chegaram a mesma conclusdo com relacdo a morfologia da
polpa de acai (Alamilla-Beltran et al.,2005; Barbosa et al.,, 2005; Ersus e
Yurdagel, 2007; Tonon et al. 2008; Souza et al., 2009). As figura, 20, 21, 22, 23
e 24 apresentam imagens das micro particulas do p6 da casca de jambo
desidratadas a 190 °C com 10% de maltodextrina 10 DE e saida variando de
94 °C a 95 °C.

Figura 20 - Micrografia das particulas do p6 de jambo a 175 °C com 15% de maltodextrina 10
DE e saida a 85 °C (2-175)



Figura 21 - Micrografia das particulas do
pé de jambo a 190 °C com 10% de
maltodextrina 10DE com saida a 94 °C (6-
190).

Figura 23 — Micrografia das particulas do
p6é de jambo a 190 °C com 10% de
maltodextrina 10DE com saida a 95 °C (5-
190).

Figura 22 - Micrografia das particulas do
p6 de jambo a 190 °C com 10% de
maltodextrina 10DE com saida a 95 °C (7-
190).

Figura 24 — Micrografia das particulas do
p6é de jambo a 190 °C com 10% de
maltodextrina 10DE com saida a 93 °C (8-
190).

5.4.7 Distribuicdo do tamanho de particulas

95

O didmetro médio das particulas indica o ponto central em torno do qual

gira a frequéncia de volume da distribuicdo. A Figura 25 apresenta o gréafico

com a distribuicdo do tamanho de particulas do tratamento 1 (205 °C e 15%

MD). As particulas apresentaram didmetros muito variados, com uma

predominéancia entre 40 e 65 um e 485 e 555 um. A Figura 26 mostra o grafico
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do tratamento 2 (175 °C e 15% MD) onde se verifica que os diametros variaram
de 15 a 18 um e 250 a 300 um, apresentado uma distribuicdo bimodal, ou seja,
com dois picos distintos. Segundo Rodrigues (2004) a presenca de particulas
de menor tamanho em produtos atomizados pode ser atribuida as particulas
gue ndo conseguiram encapsular. Por outro lado, a presenca de particulas de

maiores diametros pode ser decorrente de aglomeragéo.

Figura 25 - Distribuicdo do tamanho de particulas do p6 da casca de jambo atomizado a 205 °C
com 15% de maltodextrina 10DE.

Figura 26 — Distribuicdo do tamanho de particoulas do p6 da casca de jambo atomizado a 175
com 15% de maI?odextrina 10DE.

A Figura 27 apresenta o grafico com a distribuicdo do tamanho de
particulas do tratamento 3 (205 °C e 5% MD). Os valores médios para o
diametro apresentaram duas faixas: entre 21 e 26 um e 150 e 190 pum. A Figura
28 mostra o tratamento 4 (175 °C e 5% MD) onde foram encontrados 0s

valores médios 23,8 a 26,7 um e 191 um.
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Figura 27 — Distribuicdo do tamanho de particulas do pé da casca de jambo atomizado a 205
°C
Com 5% de maltodextrina 10DE).

Figura 28 — Distribuicdo do tamanho de particoulas do p6 da casca de jambo atomizado a 175
com 5% de maItoCdextrina 10DE).

As Figuras 29, 30, 31 e 32 mostram os graficos de tamanho de
particulas dos tratamentos 5, 6, 7 e 8, respectivamente. A Tabela 23 apresenta
as faixas de diametros das particulas dos tratamentos citados. Esses
tratamentos foram realizados na mesma temperatura de entrada de ar (190 °C)
e mesma concentracdo da maltodextrina (10% MD). Outros autores
encontraram resultados semelhantes para tamanho de particulas de corantes
encapsulados (SANTOS et al., 2005; ERSUS e YURDAGEL, 2007; TONON et
al., 2010).

Tabela 23 — Distribuicdo do tamanho de particulas em funcdo do tratamento

Tratamento Diametro médio das particulas (um)
5 19,5 a 20,7
6 21,9a23.22
7 21,1a225 - 242,0a263,6
8 26,8a30,9




Figura 29- Distribuicdo do tamanho de
particulas do p6 da casca de jambo
atomizado a 190 °C com 10% de
maltodextrina 10DE.

Figura 31 - Distribuicdo do tamanho de
particulas do p6 da casca de jambo
atomizado a 190°C com 10% de
maltodextrina 10DE.
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Figura 30 - Distribuicdo do tamanho de
particulas do p6 da casca de jambo atomizado
a 190 °C com 10% de maltodextrina 10DE.

Figura 32 - Distribuicdo do tamanho de
particulas do p6 da casca de jambo atomizado
a 190 °C com 10% de maltodextrina 10DE.

A Figura 33 apresenta o gréfico do tratamento 12 que difere dos

tratamentos anteriores (5, 6, 7 e 8) somente na concentracdo da maltodextrina,

que foi de 17,5%. Os valores médios encontrados para os diametros das
particulas foram: 21,3 a 23,2 e 235,1 a 241,9 pm.
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Figura 33 — Distribuicdo do tamanho de particulas do pé da casca de jambo atomizado a 190
°C
Com 17,5 % de maltodextrina 10DE.

As figuras 34 e 35 mostram os graficos dos tratamentos 9 e 10, onde os
valores médios encontrados para os didmetros das particulas foram: 7,60 a
8,05 e 26,0 a 27,5 um (T9) e 60,9 a 70,4 e 193,0 a 222,9 um (T10). De acordo
com os resultados encontrados, 0 aumento da temperatura produziu particulas
de maiores didmetros, o que pode ser devido a maior expansao causada pelas
temperaturas mais altas. De acordo com Reineccius (2001), os processos
realizados em temperaturas mais elevadas produzem particulas maiores que
agueles realizados em temperaturas mais baixas, ja que a secagem mais
rapida promove a formagdo mais imediata de uma estrutura, evitando, assim,
gue as particulas encolham durante a secagem. Quando a temperatura do ar
de secagem € baixa, a particula fica mais encolhida e, dessa forma, com

didmetro menor.

Figura 34— Distribuicdo do tamanho de particulas Figura 35 — Distribuicdo do tamanho de
do po da casca de jambo atomizado a 169 °C com  particulas do p6 da casca de jambo atomizado
10% de maltodextrina 10DE. a 211 °C com 10% de maltodextrina 10DE.
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5.4.8 Avaliacéo da Cor

A cor consiste na percepcao visual que resulta da deteccdo da luz apés
interagdo com um objeto. As medidas de cor necessitam da mensuracédo de
trés coordenadas independentes L*, a* e b*; onde L* representa a luminosidade
da superficie, o a* quantifica a coordenada vermelha (a* 0) e verde (a* 0),
0 b* registra a coordenada amarela (b* 0) e azul (b* 0) (QUEK et al., 2007).
A Tabela 24 apresenta os valores obtidos para tratamento estatistico para a
luminosidade do p6 da casca de jambo dos diferentes tratamentos. A analise
estatistica encontra-se no anexo 6 e mostrou que houve diferenca estatistica
entre as medias dos tratamentos, mas o coeficiente de regressdo nédo foi
significativo (muito baixo, sem ajuste dos dados) para a coordenada de cor L*.
O que mostra uma dispersdo grande dos dados. As médias dos resultados
para luminosidade encontram-se no anexo 6, sendo que o E12 apresentou
maior luminosidade do p6 da casca de jambo, quando a concentracdo de MD
foi de 17,5 % quando comparado a E10 com 31,98 de luminosidade e com 10
% de MD. A maior concentragdo de maltodextrina promoveu um aumento da
luminosidade da amostra. Na temperatura de 211 °C foi observado o menor
valor para L* (31,98), o que era esperado, pois outros autores também
encontraram resultados semelhantes (ABADIO, 2004; QUEK et al., 2007,
VALDUGA, 2008; BARBOSA, 2010).

Tonon et al. (2009) trabalharam com secagem de acai por spray drying e
verificaram que o0 aumento da temperatura resultou em pdés com menor
luminosidade, o que pode estar relacionado a maior retirada de agua (menor
umidade), que resultou em produtos um pouco mais concentrados e,
consequentemente, mais escuros.

Concluiu-se nesse trabalho que o aumento da concentracdo da
maltodextrina produziu um p6é com maior luminosidade (5 % 17,5 %)

engquanto que o aumento da temperatura deixou-o0 mais opaco.
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Coeficiente de

~ Desvio Padréo t(6) p-valor
Regressao
Média* 34563 46 7 45 78¢ 5
(1) Temperatura (L) 857 9 854 6¢ 5438¢ 59

Temperatura (Q) 753 3¢ 353 %7 596 5478

(2) % MD (L) 795 89’ 854 6¢ 5974: 587

% MD (Q) 775 64 3533 754 3 57 4
1Lx2L 5 8 456 7 569 5839

* Fator estatisticamente significativo (95% confianga)

hY

Em relagdo a coordenada a* (intensidade de cor vermelha) o
tratamento estatistico encontra-se na Tabela 25. Onde houve diferenca
significativa entre os tratamentos (anexo 6). O melhor ajuste dos dados foi
obtido pela equacéo a*= 18,89 + 3,37%MD — 6,07%MD?. Houve efeito isolado
da concentracdo de MD sobre a intensidade de cor vermelha, na concentragéo
de MD foi de 10 % e temperatura de entrada da amostra de 190 ( E6).

Tabela 25 - Coeficiente de regressao e desvio padrdo do planejamento fatorial para o a* (%) do
p6 da casca de jambo — cor a (vermelho)

Coeficiente de

~ Desvio Padréo t(6) p-valor
Regresséo
Média* 7454 4 75883 75794 754 4
(1) Temperatura (L) 5 88 757 6 5348 593
Temperatura (Q) 597 75 68 66 59
(2) % MD (L) 656 3 757 6 653 57
% MD (Q) 35 33 75 68 9543 ¢ 5 4
1Lx2L 7576 ¢ 75883 564 59 9

* Fator estatisticamente significativo (95% confianga)

De acordo com o gréfico da figura 36, a coordenada a* (vermelha)
apresentou valores que variaram de 9,94 a 19,07, sendo que na temperatura
de 190 °C e 10% MD ocorreu a maior retengédo da cor vermelha. A menor
retencdo foi observada na temperatura de 175 °C e 5% MD, o que mostra a
importancia da concentracdo do carreador.

A andlise estatistica do parametro a* (Tabela 26), cujos dados

encontram-se no anexo 6 mostrou que 0 Fcaculado (23,3779) foi maior que o
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Fiabelado (4,2565), 0 que comprova que houve diferencas significativas entre os

tratamentos.

Tabela 26 — Andlise de variancia do planejamento fatorial para cor a*do p6 da casca do jambo

Soma de Graus de Quadrado

Fonte de Variagao Quadrados Liberdade Médio Featcuiado F tabetado
REGRESSAO 329,23 2 164,6126 23,3779 4,2565
RESIDUOS 63,37 9 7,0413
TOTAL 392,60 11

Tonon et al. (2009) verificaram que a intensidade de cor vermelha (a*)
aumentou no agai em po microencapsulado com o aumento da temperatura de
138 para 170 °C, e que o aumento da concentracdo da maltodextrina provocou
diminuicdo do parametro a*. Outros autores também observaram a retencao da
cor vermelha (Valduga, 2008; Tonon, 2008). No entanto o R? foi de 0,8519 o

gue mostra pouca correlacdo entre os resultados.

Figura 36 - Grafico de superficie de resposta para os valores da cor a*.

A coordenada b*,que representa a intensidade do amarelo apresentou
valores que variaram de 8,97 a 10,54, sendo que na temperatura de 190 °C e
10% MD ocorreu a maior retengcdo da cor amarela. No entanto somente as
médias estatisticas foram significativas, conforme mostra a Tabela 27,

indicando que nao houve correlacdo com as diferentes temperaturas e
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concentracdo de maltodextrina, ocorrendo diferencas s6 na média do

experimento.

Tabela 27 - Coeficiente de regressao e desvio padrdo do planejamento fatorial para o L* (%) do
p6 da casca de jambo — cor b*

Coeficiente de

Regresso Desvio Padrao t(6) p-valor
Média* 75764 75 64 586 5
(1) Temperatura (L) 5 57 56 59
Temperatura (Q) 56 99 7577 564 57
(2) % MD (L) 75 678 57 7578 57 66
% MD (Q) 75 9 7577 758 54
1Lx2L 577 8 75 64 5 5 8

* Fator estatisticamente significativo (95% confianga)

5.4.9 Rendimento (%)

O rendimento de um processo estéa relacionado as condi¢des gerais do
processamento. Na Tabela 28 sdo mostrados os coeficientes de regresséo e
desvio padréo do rendimento (%), sem excluir os termos nao significativos, com
5% de significancia. A andlise estatistica dos resultados mostrou que somente
o termo quadréatico da % MD apresentou variagdo significativa a um nivel de
confianca de 95%. Para essa resposta 0 Fcacuado (8,3146) foi maior que o
Fiabelado (4,9646) (Tabela 29), comprovando que houve diferenca significativa
entre as médias do rendimento (%) do p6 da casca de jambo, que variaram de
49,14 a 78,00 % (anexo 7). No entanto o coeficiente de correlacdo foi de

0,6476 o que mostra pouca correlacao entre os resultados.

Tabela 28 - Coeficiente de regressdo e desvio padrdo do planejamento fatorial para o
rendimento (%) do p6 da casca de jambo.
Coeficiente de

Regressao Desvio Padréo t(6) p-valor

Média* 66,7910 7,8325 8,5274 0,0001

(1) Temperatura (L) 3,6316 5,5467 0,6547 0,5369
Temperatura (Q) 1,3808 6,2181 0,2221 0,8316
(2) % MD (L) 9,3099 5,5467 1,6784 0,1443

% MD (Q)* -16,6766 6,2181 -2,6819 0,0364
1Lx2L -0,3225 7,8326 -0,0412 0,9685

* Fatores estatisticamente significativos (95% confianca)
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O maior rendimento foi encontrado no tratamento com 17,5% de MD e
temperatura de secagem de 190 °C, ja o menor rendimento foi alcangado com
5% de MD e temperatura de 175 °C. A equacdo encontrada para essa andlise
foi: 66,79 - 16,68 % MD? De acordo com Souza (2004) vérios fatores
interferem no rendimento de um processo como a temperatura de entrada do ar
de secagem, vazdo de alimentacdo, etc. A Figura 37 mostra o grafico de
superficie de resposta do rendimento.

Tabela 29 - Anadlise de variancia do planejamento fatorial para o rendimento (%) do p6 da
casca de jambo.

Fonte de Soma de Graus de Quadrado F F
Variag&o Quadrados Liberdade Médio caleulado T tabelado
Regressao 1896,92 1 1896,919 8,3146 4,2565
Residuos 2281,44 10 228,144
Total 4178,36 11

Figura 37 — Gréfico de superficie de resposta para os valores de rendimento (%).

5.4.10 Teor de antocianinas do p6 da casca de jambo

A determinacdo do teor das antocianinas no pé da casca do jambo foi
um fator importante para se calcular a retencdo desses corantes, e assim
avaliar as condicOes de processo. A Tabela 30 apresenta os coeficientes de
regressao e desvio padrao do teor de antocianinas, sem excluir os termos nao

significativos, com 5% de significAncia. A andlise estatistica dos resultados
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mostrou que o teor de antocianinas foi influenciado pela temperatura do ar de
secagem, pois 0 aumento da temperatura provocou uma queda acentuada no
teor das antocianinas, o que segundo Tonon et al. (2009) se deve a alta
sensibilidade desse pigmento a temperaturas muito elevadas. Pela analise da
variancia (Tabela 31) 0 Fcacuado (11,5446) foi maior que 0 Fiapelado (4,9646) 0
que comprova que houve diferenca significativa entre os teores de antocianinas
do p6 do jambo, que variaram de 3,40 a 33,49 mg.100 g™ (anexo 8). Figura 38
mostra o grafico de superficie de resposta para os valores de antocianinas. O
coeficiente de correlacédo foi de 0,8716 o que mostra boa correlacdo entre os
resultados. Essa relacdo pode ser explicada pelo efeito da equacéo:

Teor de antocianina = 28,17 - 8,39 Temperatura - 5,80 Temperatura® - 8,72 %
MD?

Tabela 30 - Coeficiente de regressao e desvio padrédo do planejamento fatorial para o teor de
antocianinas (mg.100 g'l) do p6 da casca de jambo.

Coeficiente de

Regressao Desvio Padréo t(6) p-valor

Média* 28,1686 2,7584 10,2121 5,14E-05
(1) Temperatura (L)* -8,3953 1,9534 -4,2978 0,0051
Temperatura (Q)* -5,8056 2,1898 -2,6512 0,0379
(2) % MD (L) 3,1011 1,9534 1,5875 0,1635
% MD (Q)* -8,7229 2,1898 -3,9834 0,0072
1Lx2L -1,3750 2,7584 -0,4986 0,6359

* Fatores estatisticamente significativos (95% confianca)

Tabela 31 - Andlise de variancia do planejamento fatorial para o teor de antocianinas
(mg.100g")do pé da casca de jambo.

Fonte de Soma de Graus de Quadrado F E
Variagdo Quadrados Liberdade Médio calculado T tabelado
Regresséo 1155,37 3 385,1235 11,5446 4,0662
Residuos 266,88 8 33,3596

Total 1422,25 11
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Figura 38 — Gréfico de superficie de resposta para os valores de antocianinas.
5.5. Consideragbes Finais

Baseado nos estudos realizados e comparando os resultados obtidos
para as diversas variaveis sao feitas as seguintes consideracdes, avaliando os
melhores resultados para cada analise;

No que se refere ao percentual de umidade em base Umida e base seca,
os experimentos E1(205° C — 15 %MD) e E12 (190° C- 17,5%MD), foram os
que apresentaram as menores percentual de umidade. O que favorece as
condicdes de processamento, sendo mais estavel para armazenamento.

A Aw teve o seu melhor resultado nos experimentos E2 (175° C —
15%MD) e E12 (190° C- 17,5%MD), beneficiando a parte microbiolégica que é
importante na industria de alimentos.

Para a solubilidade, ndo houve experimento que apresentasse diferenca
significativa, porém o pd obtido no experimento E12 resultou no valor de
solubilidade (99,06 %).

Os melhores valores de rendimento foram alcancados nos experimentos
E2 e E12, o que pode ser atribuido a maior quantidade de maltodextrina
empregada. No que concerne ao teor de antocianinas, o melhor experimento
foi 0 E5 (190° C — 10 %MD), apresentando um teor de 33,49 mg/L™.
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Diante do exposto, pode-se concluir que os melhores experimentos para
a maioria dos ensaios das variaveis foram E2 e E12, entretanto para teor de
antocianinas e a intensidade da cor vermelha (a*) foram os ensaios E5, ambos
realizados a 190°C e 10 %MD.
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Capitulo 6
CONCLUSOES E SUGESTOES

As caracteristicas fisicas avaliadas do fruto do jambeiro, como o alto
teor de umidade, diametro longitudinal e transversal e rendimento de polpa o
caracterizam como um fruto carnoso, suculento e adequado tanto para o
consumo natural, quanto para fabricacdo de produtos industrializados em

(compotas , polpa congeladas e doces em massa)

A pesquisa bibliogréafica realizada mostrou que ha uma enorme caréncia
de dados de extracéo, purificacdo e caracterizacdo dos corantes do pé da

casca de jambo, o que praticamente impossibilitou a comparacgéo de dados.
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Em relacdo as caracteristicas fisicas e quimicas da casca do jambo, foi
constatado que é possivel o seu aproveitamento na fabricacdo de geléias ,
enriguecimento de produtos e sucos, em funcdo do seu pH baixo , acidez
elevada, alto teor de antocianinas, acido ascorbico , fibras, proteinas, lipideos,

fibras, carboidratos , calcio .

As analises realizadas por CLAE mostram que antocianina identificada
no extrato da casca de jambo foi a cianidina-3-O-glicosideo, cabendo ressaltar
que ndo ha mencao na literatura quanto a essa identificacdo em frutos de
jambeiro.

Na caracterizagao fisico-quimica do p6 da casca do jambo,constatou-se
que houve um decréscimo do percentual de umidade (bu — bs) com o aumento
da concentracdo da maltodextrina e da temperatura. Sendo que o ensaio E1(
205°C — 15% de foi considerado o mais indicado para obtenc&do do p6 com
menor teor de umidade.

Nas condi¢cdes dos experimentos como esperado, as concentracdes
mais altas do carreador (MD a 15 e 17,5 % ) levaram aos menores valores de
atividade de agua (Aw) e aos melhores rendimentos.

A melhor luminosidade (L*) foi obtida com aumento da concentracdo de
MD% e reducdo da temperatura. A maior intensidade da cor vermelha (a*),
ocorreu com a temperatura de 175°C e 5 % de MD, indicando que o aumento
da temperatura e diminuicdo do agente carreador aumenta a retencédo da cor
no produto.

A melhor condicdo para obtencdo de antocianinas no produto, foi a do

E5 (190 °C a 10 %MD).

Na morfologia das microparticulas houve predominancia de forma lisa,
caracterizando melhor escoamento do produto e algumas levemente rugosa
como esperado. As particulas apresentaram diametros muito variados, com
predominancia de tamanho de particulas entre: 19,5 a 263,60 um,

caracterizando aglomeracéo do produto.

N&o foi possivel obter uma faixa de temperatura e carreador otimizada

para todas as varidveis analisadas. Como o objetivo é a obtencdo de corantes
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em uma avaliacdo inicial, pode-se considerar os ensaios E5 e E6 como
otimizados para obtencdo do corante da casca do jambo. Embora as outras

variacdes também sejam consideradas importantes no processo de obtencéo.

SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Conforme j& apontado, ainda ha muito que estudar em relagcdo ao
aproveitamento do jambo para a obtencéo de corantes para uso industrial.Para
a continuidade desta pesquisa, sugere-se:

Otimizacdo das condi¢cdes operacionais empregando maltodextrina
como carreador.

Avaliacdo de outros carreadores e outras temperaturas para a
obtencéo do po6 da casca de jambo.

Estudos de estabilidade em uma faixa ampla de temperatura.

Avaliacdo da aplicacdo do p6 da casca de jambo em alimentos.
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ANEXO 1 — UMIDADE EM BASE UMIDA (bu)
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Valores médios de umidade (%b.u) do p6 da casca de jambo obtido por spray dryer em funcao
de diferentes concentra¢cfes do carreador e da temperatura de secagem.

E1 E2 E3 E4 E5 E6 E7 E8 E9 EI0 E1l EIL2

eTm(r;%)a 205 175 205 175 190 190 190 190 169 211 190 190
T (°C)

saida 85 8 8 8 95 94 95 93 8 95 95 96

% MD 15 15 5 5 10 10 10 10 10 10 295 175

440 473 525 663 669 588 658 630 602 436 000 4,33

U?é'ﬂ')% 3,87 462 554 646 7,05 578 6,76 564 645 419 000 4,36

440 534 523 578 630 629 693 570 623 432 000 4,28

Média  4,22° 4,90 534" 6,29° 6,68 598" 6,76° 588" 6,23 429 0,00 4,32°

r?:jrvé{g +0,80 +1,01 #0,45 +1,18 +0,98 +0,71 0,46 0,95 +0,56 +0,23 0,00 0,11

Variancia 0,09 0,15 003 0,20 014 007 003 013 005 001 0,00 0,00

cv 72 79 32 72 56 45 26 62 34 21 00 009

IC 080 101 045 118 098 071 046 095 056 023 000 0,11

Letras iguais indicam que n&o houve diferenca significativa a nivel de 5%.
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ANEXO 2 — UMIDADE EM BASE SECA (%)

Valores médios de umidade (%b.s) do p6 da casca de jambo obtido por spray dryer em funcao
de diferentes concentracfes do carreador e da temperatura de secagem.

El E2 E3 E4 E5 E6 E7 E8 E9 EI0 E1l EIL2

T (°C)
entrada 205 175 205 175 190 190 190 190 169 211 190 190
T(C)saida 8 8 8 8 95 94 95 93 8 95 95 96
% MD 15 15 5 5 10 10 10 10 10 10 295 175
440 473 525 663 669 588 658 630 602 436 000 433
UEE'S')% 3,87 4,62 554 646 7,05 578 6,76 564 645 419 0,00 4,36
440 534 523 578 630 629 693 570 623 432 000 428
Média  4.22% 490% 534 629° 6,68 598" 6,76 588 6,23 429° 0,00 4,32
E:;r‘gg +0,80 +1,01 +0,45 +1,18 #0,98 +0,71 +0,46 +0,95 +0,56 0,23 +0,00 0,11
Variancia 0,09 0,15 003 020 014 007 003 013 005 001 000 0,00
cv 72 79 32 72 56 45 26 62 34 21 00 09
IC 080 101 045 118 098 071 046 095 056 023 000 0,11




ANEXO 3 — ATIVIDADE DE AGUA (Aw)
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Valores médios de atividade de agua (A,) do p6 da casca de jambo obtido por spray dryer em
funcéo de diferentes concentracdes do carreador e da temperatura de secagem.

E1l E2 E3 E4 E5 E6 E7 E8 E9 El0 E11  E12
T (°C)
entrada 205 175 205 175 190 190 190 190 169 211 190 190
Zéfgg 85 8 8 8 95 94 95 93 8 95 95 96
% MD 15 15 5 5 10 10 10 10 10 10 295 17,5
0,213 0,203 0,214 0217 0280 0,230 0,211 0,243 0,234 0,223 0,000 0,196
Aw 0,214 0,197 0,215 0214 0279 0,240 0,224 0,245 0,244 0,225 0,000 0,203
0,210 0,200 0,207 0216 0,280 0,235 0,218 0,244 0,239 0,230 0,000 0,200
Média 0,212 0,200° 0,212° 0,216° 0,280*° 0,235° 0,218° 0,244 0,239° 0,226 0,000 0,200°
Eaedsr"gig +0,005 +0,008 +0,011 +0,004 +0,002 +0,013 +0,020 +0,000 +0,010 +0,010 +0,000 +0,010
Variancia 0,00 0,00 000 0,00 0,00 000 000 000 000 000 000 0,00
cv 1,0 1,5 2,1 0,7 0,2 2,1 3,0 0,4 2,1 1,6 0,0 1,8
IC 0,005 0,008 0,011 0,004 0,002 0,013 0,017 0,003 0,013 0,009 0,000 0,009




ANEXO 4 — DENSIDADE APARENTE (g/mL)
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Valores médios de densidade aparente(do p6 da casca de jambo obtido por spray dryer em
funcdo de diferentes concentracdes do carreador e da temperatura de secagem.

El E2 E3 E4 E5 E6 FE7 E8 E9 FE10 E11 EI12
T (°C)
entrada 205 175 205 175 190 190 190 190 169 211 190 190
T (°C)
saida 85 85 85 85 95 94 95 93 85 95 95 96
% MD 15 15 5 5 10 10 10 10 10 10 295 175
026 029 026 026 030 027 024 026 031 021 0,00 0,724
Densidade
aparente 0,26 0,29 0,26 026 030 026 025 026 031 021 000 024
026 029 026 026 030 026 025 026 030 021 0,00 0,24
Média  0,26° 0,29° 0,26° 0,26° 0,30° 0,26° 0,25 0,26° 0.31° 021" 0,00 0,24°
Desvio +
padrio 0,00 +0,00 +0,00 +0,00 +0,00 +0,00 +0,00 +0,00 +0,00 0,00 +0,00 0,00
Variancia 0,00 0,00 0,00 0,00 000 0,00 0,00 000 000 000 000 0,00
cV 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0
IC 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0
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ANEXO 5 — SOLUBILIDADE %

Valores médios de solubilidade (%) pé da casca de jambo obtido por spray dryer em funcao de
diferentes concentracdes do carreador e da temperatura de secagem.

E1l E2 E3 E4 E5 E6 E7 E8 E9 E10 E11 E12
T (°C)

entrada 205 175 205 175 190 190 190 190 169 211 190 190

T(°C)saida 85 85 85 85 95 94 95 93 85 95 95 96
% MD 15 15 5 5 10 10 10 10 10 10 2,95 17,5
99,75 97,76 99,21 99,31 99,27 99,57 99,9 99,63 99,76 99,4 0,00 99,08

Solubilidade

% 99,56 98,97 99,15 99,18 99,9 99,7 99,74 98,76 99,42 99,37 0,00 99,01

99,53 98,36 99,17 99,16 9959 99,63 99,82 99,2 9959 99,08 0,00 99,08

Média  99,61° 98,36 99,18%® 99,22® 9959% 99,63* 99,82% 99,20 99,59 99,28% 0,00 99,06®
Desvio
padrio  +0,31 +1,58 0,08 0,21 0,82 0,17 0,21 +1,14 0,44 0,46 +0,00 0,11

Variancia 0,01 0,37 0,00 0,01 0,10 0,00 0,01 0,19 0,03 0,08 0,00 0,00
Cv 0,1 0,6 0,0 0,1 0,3 0,1 0,1 0,4 0,2 0,2 0,0 0,0
IC 0,31 158 0,08 0,21 0,82 0,17 0,21 1,14 044 046 0,00 0,11




ANEXO 6 — COR
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= E2 E3 E4 E5 E6 E7 E8 E9 E10 E11 E12

T(C)entrada 205 175 205 175 190 190 190 190 169 211 190 190
T(°C)saida 85 85 85 85 95 94 95 93 85 95 95 96
% MD 15 15 5 5 10 10 10 10 10 10 2,95 175
54,94 7091 63,10 60,70 64,85 69,72 69,65 6951 67,53 32,12 0,00 73,12

Cor L* 54,95 71,12 63,56 60,84 6513 69,65 69,96 6880 67,76 31,94 0,00 72,88
54,68 71,02 6359 6093 64,69 69,40 69,87 6996 67,23 31,84 0,00 73,75

54,72 70,35 63,56 60,82 64,97 69,48 6851 7052 6838 32,02 0,00 72,97

Média 54,82" 70,85° 63,45 60,82° 64,91° 69,56™ 69,50 69,70 67,73 31,98 0,00 73,18°
Desvio padrdo +0,24 0,57 +0,39 +0,16 0,31 +0,24 1,11 +120 +0,81 #0,20 0,00 0,65
Variancia 002 012 0,06 001 003 002 045 053 024 001 000 015
cv 0,3 05 04 02 03 0,2 1,0 1,0 0,7 04 00 05

IC 024 057 039 016 031 024 1,11 120 081 020 000 065
10,21 1536 1395 9,98 18,60 18,92 1885 1893 18,01 16,18 0,00 15,92

Cor a* 10,17 15,36 13,79 9,96 19,02 19,13 19,00 19,04 18,08 16,15 0,00 15,90
10,21 1524 1385 9,90 18,81 19,26 18,79 1885 18,18 1580 0,00 15,63

10,23 1561 13,77 9,91 18,80 18,95 1875 1859 17,86 1588 0,00 15,73

Média 10,21" 15,39° 13,84° 994" 18,81° 19,07 18,85° 18,85° 18,03 16,00° 0,00 15,80™
Desvio padrdo +0,04 0,26 0,13 0,06 0,28 +0,26 0,18 0,32 0,22 0,32 0,00 0,23
Variancia 000 002 001 000 003 003 001 004 002 004 000 002
cv 0,2 1,0 06 04 09 0,8 0,6 1,0 0,7 1,2 00 0,9

IC 004 026 013 006 028 026 018 032 022 032 000 023
9,76 10,29 10,35 9,88 957 995 1051 10,36 10,04 8,99 0,00 9,58

Cor b* 9,77 10,31 10,38 9,92 969 10,16 10,72 1042 10,04 899 0,00 9,54
9,81 10,26 10,37 9,87 962 10,18 1048 10,31 10,06 8,92 0,00 9,34

9,76 10,62 1043 992 956 10,09 1043 10,27 10,00 8,96 0,00 9,48

Média 9,78d° 10,37a” 10,38* 9,90c" 9,61° 10,10 10,54* 10,34* 10,04* 8,97 0,00 9,49°
Desvio padrdo +0,04 0,28 +0,06 =+0,04 0,10 #0,17 0,21 0,11 +0,04 +0,05 0,00 0,17
Variancia 000 003 000 000 000 001 002 000 000 000 000 001
cv 0,2 1,6 03 03 06 1,0 1,2 0,6 0,3 04 00 11

IC 004 028 006 004 010 017 021 011 004 005 000 017




ANEXO 7 — RENDIMENTO %
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Valores médios de rendimento (%) p6é da casca de jambo obtido por spray dryer em funcéo de
diferentes concentracdes do carreador e da temperatura de secagem.

E1l E2 E3 E4 E5 E6 E7 E8 E9 E10 El11l E12
T (°C)
entrada 205 175 205 175 190 190 190 190 169 211 190 190
T (°C) saida 85 85 85 85 95 94 95 93 85 95 95 96
% MD 15 15 5 5 10 10 10 10 10 10 2,95 17,5
3458 8858 3353 8754 45 3579 8456 36587356 357 5 8453
Rendimento 345 8854 385 8754 5 356¢ 85 3656 357¢ 356 5 845
345 895 3854 856 458 35 8453 3654 35 845 5 8453
DE'>
'EAF ! 58 587 59 5 56 577 5 57 5 69 57 5 57
$F ./0 56 57 536 57 597 573 56 57 583 7586 5 57

>$
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ANEXO 8 — ANTOCIANINA (mg/100 g %)

El E2 E3 E4 ES E6 E7 E8 E9 E10 El11 E12

(o]
T(°C) 205 175 205 175 190 190 190 190 169 211 190 190
entrada

(o]
T (, ) 85 85 85 85 95 94 95 93 85 95 95 96
saida
% MD 15 15 5 5 10 10 10 10 10 10 295 175

Antocianina 460 23,33 8,54 2260 3325 2755 2535 24,34 27,27 3,50 0,00 19,38

mg/L
(m/L) 450 23,88 8,72 21,86 33,61 27,64 2581 2480 28,29 3,21 0,00 19,75
431 2351 854 22,13 33,61 2810 2553 2553 27,55 3,50 0,00 19,38

Média  4,47" 23,57 8,60° 22,20° 33,49° 27,76 2556° 24,89° 27,70° 3,40' 0,00 19,50

Eaejr"g{g +0,39 +0,73 #0227 +0,98 054 +0,77 +0,61 #1,57 +0,71 +0,44 +0,00 +0,56
Variancia 0,02 008 001 014 004 009 005 036 028 003 000 005
cv 33 12 12 17 06 11 09 24 19 49 00 11

IC 039 073 027 098 054 077 061 157 138 044 0,00 0,56




