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RESUMO

Estudar a secagem da polpa de bacaba, uma fruta nativa do bioma amazdnico com potencial
funcional, cujas informacdes sobre seu processamento e uso comercial sédo praticamente
inexistentes foi o0 objetivo deste trabalho. Na fase inicial deste trabalho foi utilizado um método
alternativo de secagem, em camada de espuma, para a obtencdo do pé de bacaba. Avaliou-se
os parametros de formacéao de espuma e os efeitos da espessura da camada (5, 10 e 15 mm) e
da temperatura (50, 60 e 70 °C) durante o processo de secagem. Os resultados mostraram a
necessidade do uso de um emulsificante, além do agente espumante, para se obter uma espuma
de baixa densidade e estdvel. O p6 apresentou alto teor de proteinas (15,9 = 0,6 %),
fibras (49,6  0,4%) e lipidios (35,6 £ 0,2 %). A combinacdo de menor temperatura de secagem
e menor espessura resultou em um produto com solubilidade de 37,5 + 1,2 %, similar ao cacau
em po, e alta capacidade antioxidante (525 + 13 pmol TE g), o que sugere grande potencial de
uso no desenvolvimento de produtos funcionais. Na sequéncia foram avaliadas as mudancas no
perfil de compostos bioativos (carotenoides, compostos fendlicos e acidos graxos) da polpa de
bacaba ap0s a secagem a ar quente a 50 °C e 60 °C (FMD) e liofilizacdo (FMFD) da espuma.
A bacaba em p0 foi utilizada para a confec¢do de sorvete sabor bacaba. A tecnologia FMFD foi
a mais adequada para a preservacao de fitoquimicos, mas a secagem FMD a 60 °C pode ser uma
excelente alternativa devido ao menor custo de processo e desempenho semelhante na
preservacao desses compostos, além da alta aceitacdo sensorial do sorvete. Esses pds também
apresentam alta concentracdo de compostos fenolicos e acidos graxos mono e poli-insaturados,
cujo consumo é recomendado para uma alimentacdo saudavel. Para finalizar a pesquisa, foram
avaliadas as propriedades térmicas, microestruturais e de sor¢do de umidade do p6 de bacaba
produzido por secagem da espuma a 60 °C (FMD) e liofilizacdo (FMFD), bem como a
estabilidade dos acidos graxos desses pos armazenados em diferentes tipos de embalagem e
atmosfera. O modelo de GAB apresentou um bom ajuste aos dados experimentais (R? > 0,99)
e permitiu calcular a umidade ideal para a conservacao dos pos (6 %, b.u.), indicando também
a temperatura limite para armazenamento de 55 °C. Os diferentes processos de secagem néo
afetaram a estabilidade térmica dos pos, cujas particulas apresentaram-se irregulares e porosas.
A protecdo contra a luz e a auséncia de oxigénio s&o os principais fatores para prolongar a vida
atil dos pos.

Palavras-chave: Bacaba. Secagem em camada de espuma. P6. Compostos bioativos.
Estabilidade.



ABSTRACT

Studying the drying of bacaba pulp, a native fruit of the Amazon biome with functional
potential, whose information about its processing and commercial use is practically non-
existent was the objective of this work. In the initial phase of this study, an alternative drying
method in a foam layer (FMD) was used to obtain the bacaba powder. The foaming parameters
and the effects of the layer thickness (5, 10, and 15 mm) and temperature (50, 60, and 70 °C)
during the drying process were evaluated. The results showed the need to use an emulsifier, in
addition to the foaming agent, to obtain a low density and stable foam. The powder presented
high contents of proteins (15.9 £ 0.6 %), fibers (49.6 + 0.4 %) and lipids (35.6 + 0.2 %). The
combination of lower drying temperature and lower thickness resulted in a product with
solubility of 375 + 12 %, similar to cocoa powder, and high antioxidant
capacity (525 + 13 umol TE g!) suggesting great potential for its use in the development of
functional products. Changes in the profile of bioactive compounds (carotenoids, phenolic
compounds, and fatty acids) of the bacaba pulp were evaluated after drying with hot air at 50
°C and 60 °C (FMD) and freeze-drying (FMFD) of the foam. The bacaba powder was also used
in the development of bacaba-flavored ice cream. The FMFD technology was the most suitable
for preserving phytochemicals, but the FMD drying at 60 °C showed similar performance in the
preservation of these compounds and can be an excellent alternative due to the lower process
cost and the high sensory acceptance of the ice cream. The bacaba-powders have a high
concentration of phenolic compounds and mono and polyunsaturated fatty acids, which are
recommended for a healthy diet. Finally, thermal, microstructural, and moisture sorption
properties of bacaba powder produced by drying the foam at 60 °C (FMD) and lyophilization
(FMFD) were evaluated, as well as the stability of the fatty acids of these powders, stored in
different types of packaging and atmosphere. The GAB model showed a good fit to the
experimental data (R?> 0.99) and allowed to calculate the ideal humidity for the conservation
of the powders (6 %, w.b.), with the limit temperature for storage of 55 °C. The different drying
processes did not affect the powders thermal stability, whose particles were irregular and
porous. Protection against light and the absence of oxygen are the main factors to prolong

powders shelf life.

Keywords: Bacaba. Foam-mat drying. Foam-mat freeze-drying. Powder. Bioactive compounds.
Stability.
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CAPITULO 1: INTRODUCAO GERAL
1 INTRODUCAO

O consumidor tem buscado cada vez mais alimentos que auxiliem na manutencao da saude
visando reduzir o risco de surgimento de doencas cronicas. Nesse contexto, a flora brasileira
apresenta muitas frutas de consumo regional com grande potencial nutricional cuja utilizacdo
comercial € minima ou inexistente.

A bacabeira (Oenocarpus bacaba Mart.) € uma palmeira amazénica encontrada na regiao
norte do pais cujos frutos apresentam formato eliptico, de coloracdo roxo-escura quando maduros
e polpa de cor branco-amarelada. A bacaba é comercializada na forma in natura nas feiras livres e
a sua polpa geralmente ¢ consumida na forma de um “vinho” de sabor agradavel. Esse fruto
também € consumido no Estado do Pard como substituto do acai, pois sua frutificacdo ocorre
durante a entressafra deste e obtém-se um produto similar.

Estudos prévios relatam que a bacaba possui alta concentracdo de compostos fendlicos, entre
eles as antocianinas que podem ser usadas como pigmentos naturais e também tem potencial para
ser utilizada como ingrediente funcional para aplicacdes alimentares e farmacéuticas devido ao alto
contetido de antioxidantes (ABADIO FINCO et al., 2012; ABADIO FINCO; KLOSS; GRAEVE,
2016).

Tais compostos podem sofrer degradacdes durante o processamento e/ou armazenamento, 0
que tem sido alvo de inUmeras pesquisas nos Ultimos anos visando o desenvolvimento de técnicas
que permitam a manutencao das propriedades nutricionais e sensoriais dos produtos alimenticios.
Os processos de secagem podem preservar as propriedades antioxidantes dos frutos, agregar valor
a matéria-prima, gerar produtos estaveis, de facil transporte, manuseio, embalagem e
armazenamento, bem como permitir diversas aplica¢6es industriais (CARVALHO et al., 2017;
DEHNAD; JAFARI; AFRASIABI, 2016; LOBO et al., 2017; NAKNAEN; CHAROENTHAIKIJ;
KERDSUP, 2016).

A secagem por atomizacdo ¢ uma das técnicas mais aplicadas a alimentos liquidos, mas
possui limitagbes para algumas polpas e sucos de frutas com alta viscosidade (AMBEKAR,;
GOKHALE; LELE, 2013). A polpa de bacaba é rica em lipidios e fibras com composic¢éo similar
a da polpa de acai. Tonon et al. (2009a) relataram a necessidade da filtracdo da polpa de acai antes
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da secagem por atomizacdo para evitar entupimentos e perdas pela aderéncia de material nas
paredes da camera de secagem. Essa reducdo do teor de sélidos totais da polpa de bacaba também
poderia provocar uma importante perda nutricional e de eficiéncia energética.

A liofilizacdo, por sua vez, € um processo usado para alimentos sensiveis ao calor, que
consiste em congelar o material e reduzir sua pressdo para permitir a sublimacdo da agua
diretamente da fase s6lida para a fase gasosa. E uma tecnologia lenta e onerosa quando comparada
a outras técnicas devido ao gasto energético do equipamento, sendo aplicada a produtos com alto
valor agregado (ABDELWAHED et al., 2006; FANG; BHANDARI, 2010).

A secagem em camada de espuma (FMD - Foam-Mat Drying) tem despontado como
alternativa por tratar-se de uma técnica de execucdo simples e barata. Nesse processo, alimentos
liquidos ou semissélidos sdo transformados em uma espuma estavel usando aditivos como agentes
espumantes, emulsionantes e estabilizantes. Subsequentemente, a espuma é espalhada em bandejas
e é desidratada em temperaturas amenas, na maioria das vezes por secagem com ar quente a pressao
atmosfeérica. Ainda assim, a desidratacdo também pode ser realizada por secagem por microondas
(QADRI; SRIVASTAVA, 2015), secagem a vacuo (SRAMEK et al., 2015) ou liofilizacédo
(SEERANGURAYAR et al., 2017). A taxa de secagem é elevada devido a grande area superficial
para evaporacdo da umidade e a porosidade da espuma, facilitando a movimentacdo da agua por
difusdo e capilaridade (THUWAPANICHAYANAN; PRACHAYAWARAKORN;
SOPONRONNARIT, 2012). Em seguida, a espuma € desintegrada para se obter um produto em
p6 semelhante aos obtidos por spray drying e liofilizacdo

Essa tecnologia tem sido aplicada em muitas frutas e outros alimentos como banana, goiaba,
suco de tomate, iogurte, beterraba, yacon, entre outros. A principal desvantagem desta técnica é a
necessidade de aditivos; no entanto, os aditivos usados podem ser de fontes naturais e ainda
adicionar valor nutricional ao produto (FRANCO et al., 2016; LOBO et al., 2017; NG;
SULAIMAN, 2018a; QADRI; SRIVASTAVA, 2015).

A presente pesquisa propde o aproveitamento da bacaba, que é consumida regionalmente
durante o periodo de safra e cujo processamento pode trazer um impacto positivo nas comunidades,
contribuindo para o desenvolvimento regional sustentadvel. Visando oferecer uma opc¢édo de

diversificacdo do seu consumo que permitisse alcangar novos mercados utilizando uma tecnologia
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simples, foi utilizada a secagem em camada de espuma para a obtencéo do po6 de bacaba e avaliadas
as condicdes do processo, a sua qualidade nutricional e aplicacao.

A tese serd apresentada em capitulos para permitir a organizacao dos resultados que sdo
apresentados no formato de artigos cientificos.

O primeiro capitulo apresenta uma introducdo geral com os objetivos da tese e o referencial
tedrico com 0s principais topicos discutidos neste trabalho. No Capitulo 2, descreve-se a
metodologia de todas as analises realizadas de forma detalhada.

Os artigos cientificos sdo apresentados no Capitulo 3 e neles constam os resultados da
pesquisa e intitulam-se:

1) “Foam-mat drying of bacaba (Oenocarpus bacaba): process characterization,
physicochemical properties, and antioxidant activity”,
2) “Bioactive compounds and sensory acceptance of bacaba powder obtained by foam-mat

drying and foam-mat freeze-drying” e

3) “Thermal, microstructural, moisture sorption properties, and fatty acids stability of the

bacaba powder obtained by foam-mat drying and foam-mat freeze-drying”.



17

2 OBJETIVOS
2.1  Objetivo geral

Este trabalho tem como objetivo desenvolver um processo de secagem de polpa de bacaba
pelo método de camada de espuma e avaliar as condi¢des de processo, a qualidade nutricional do

produto e a sua aplicagao.
2.2  Objetivos especificos

Os objetivos especificos desse trabalho sao:

- Determinar as melhores condicdes para a formacdo de espuma de polpa de bacaba.

- Caracterizar as espumas para a selecdo daquela que apresenta caracteristicas adequadas para a
secagem.

- Auvaliar a influéncia de diferentes temperaturas e espessuras no processo de secagem da espuma
de bacaba por camada de espuma (ar quente) - FMD.

- Caracterizar e avaliar os parametros de qualidade do pd obtido por FMD tais como: cor,
didametro médio de particula, atividade de agua, solubilidade, capacidade antioxidante in vitro.

- Auvaliar a influéncia dos processos de secagem (FMD ou FMFD) sobre os compostos bioativos
do pé de bacaba.

- Avaliar o uso da bacaba em p6 como ingrediente em formulacéo de sorvete.

- Estudar as propriedades térmicas, microestruturais e de sorcdo de umidade do p6 de bacaba
produzido por FMD e FMFD, bem como a estabilidade dos &cidos graxos desses pés

armazenados em diferentes tipos de embalagem e atmosfera.
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3 REFERENCIAL TEORICO

3.1 Bacaba (Oenocarpus bacaba)

A flora brasileira apresenta um grande potencial de exploracdo. Pertencente a essa vegetacao
estdo as palmeiras cujo agronegocio envolve frutos, palmito e éleo comestivel. A bacaba pertence
a familia Arecaceae e ao género Oenocarpus que compreende seis espécies nativas do Brasil; sendo
uma palmeira nativa dos biomas da Amazonia e do Cerrado, encontrada com maior frequéncia no
Amazonas, Para, Acre, Tocantins e no sul do Maranhdo (PUERARI; MAGALHAES-GUEDES;
SCHWAN, 2015; SEIXAS et al., 2016).

No Brasil, a bacaba é usada pelos indigenas desde antes do descobrimento do pais. Dentre as
muitas espécies de bacabeiras, a mais famosa é a Oenocarpus bacaba, que tem estipe Unico e atinge
de 7 a 22 m de altura e 12 a 25 cm de didmetro. Ocorre com mais frequéncia em areas de solos
pobres e argilosos e ndo-alagados. Essa espécie pode crescer na sombra, contudo prefere areas mais
abertas e € resistente ao fogo, sendo encontrada em capoeiras e pastos. Seus frutos normalmente
amadurecem no periodo mais chuvoso do ano e sdo formados em cachos pesando
aproximadamente 20 kg. A bacabeira produz frutos uma vez por ano e, geralmente, apenas um
cacho (Figura 1.1-a), contudo, a sua produtividade é alta porque o seu cacho floresce cinco a seis
vezes mais que o do acai (CYMERYS, 2005; GUIMARAES, 2013).

Os frutos da bacabeira séo coletados de forma extrativista e comercializados em feiras livres
in natura (Figura 1.1-b). Esses frutos quando processados com agua, formam uma emulsdo, o
“vinho” - como a polpa também é denominada. Consumida na forma de mingau, suco ou ainda,
utilizada para a obtencdo de 6leo, a polpa de bacaba é uma fonte nutricional importante na
alimentacdo de populagdes que habitam a Amazonia, em virtude do seu aporte energético e alta
concentracdo de compostos fenolicos (ABADIO FINCO et al., 2012; CYMERY'S; FERNANDES;
RIGAMONTE-AZEVEDO, 2005).

A polpa de bacaba apresenta grandes possibilidades de competir no mercado com a polpa de
acai, especialmente na entressafra, por ser o produto mais proximo em termos de sabor, mas cuja
oferta é insuficiente pois a sua cadeia produtiva, seja para a fabricacao de polpa ou para a obtengéo
do éleo, ainda é artesanal (OLIVEIRA; RIOS, 2014).
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Figura 1. 1-Palmeira de bacaba (Oneocarpus bacaba) evidenciado os frutos (a) e a sua comercializagdo em

feira livre (b).

Fonte: O autor (2021).
3.1.1 Composigao nutricional e compostos bioativos da bacaba

A parte comestivel da bacaba (casca e polpa) apresenta um elevado teor de lipidios (30,2 g
100g?) e teores menores de carboidratos (6,0 g 100g™?), proteinas (4,6 g 100g?) e cinzas (1,2 ¢
100g1), com uma umidade de 58,0 g 100 g*. Trata-se de um fruto altamente oleaginoso e
levemente acido (pH 5,3-4,8) (PUERARI; MAGALHAES-GUEDES; SCHWAN, 2015; SANTOS
et al., 2013b). A farinha de bacaba, por sua vez, apresenta uma composicdo centesimal de 7,2% de
umidade, 22,2% de lipidios, 10,1% de proteina, 7,7% de glicidio, 1,3% de cinzas e 51,5% de fibra
alimentar total (GUIMARAES, 2013).

Além do uso popular como bebida, estudos sugerem que as substancias presentes na bacaba
possuem propriedades terapéuticas, como efeitos hipocolesterolémicos e neuroprotetores
relacionados aos seus &cidos graxos, o que pode reduzir o risco de doencas crénicas, tais como
doenca cardiaca coronéria e hipertensdo. A presenca de compostos fendlicos na sua composicao
também lhe confere propriedades como antimicrobiano e antioxidante (ABADIO FINCO et al.,
2012; SANTOS et al., 2013b).
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Foram identificados dez polifendis no mesocarpo da bacaba, sendo a maioria desses
compostos derivados da quercetina e rhamnetina, além de antocianinas. As amostras exibiram um
alto teor de antocianinas (34,69 mg cyn-3-glc 100 g) e flavonoides (1134 mg TE 100 g ). No
ensaio DPPH, a bacaba apresentou uma alta atividade antioxidante (34,251 mmol TE 100g™)
quando comparada a goiaba (3,6 mmol TE 100 g™) e nozes (6,1 mmol TE 100 g1). Provavelmente
a alta capacidade antioxidante da bacaba baseia-se na sua alta concentracdo de compostos fendlicos
(ABADIO FINCO et al., 2012).

Estudos usando o extrato fendlico da bacaba verificaram a inibigdo da proliferagdo in vitro
de células cancerigenas HepG2 e MCF-7, e da adipogénese em células 3T3-L1. Na pesquisa do
efeito antiproliferativo dos extratos fenolicos de bacaba em culturas vivas de células de cancer de
figado (HepG2), verificou-se que o extrato da fruta teve uma influéncia redutora na solucédo de
MTT [3-(4,5-dimetiltiazol-2-il)-2,5-difeniltetraz6lio], com uma elevada concentragdo
inibitéria (ICso= 649.6 + 90.3 mg mL™) (ABADIO FINCO; BOSER; GRAEVE, 2013). A
proliferacdo de células de cancer de mama MCF-7 também foi significativamente inibida pelo
extrato de bacaba apds 96 h de incubagio em concentragdes maiores ou iguais a 100 ug mL™, com
ICso de 252,10 ug mL™2, sendo que a inibicao da proliferagdo celular ocorreu principalmente através
da inducéo de apoptose (ABADIO FINCO; KLOSS; GRAEVE, 2016). No estudo mais recente
avaliando o efeito do extrato fendlico de bacaba na adipogénese usando pré-adipécitos 3T3-L1,
verificou-se a sua acdo reduzindo o acumulo de lipidios intracelulares e a expressao de proteinas
de marcadores adipogénicos durante a diferenciacdo de células 3T3-L1 em adipdcitos, sugerindo
que o extrato da fruta inibiu a adipogénese in vitro por meio do direcionamento de fatores de
transcricdo durante os estagios iniciais e intermediarios da diferenciacdo (LAUVAI et al., 2017).

O teor de carotenoides na bacaba é baixo, a concentracdo de carotenoides totais no 6éleo de
bacaba é de 13,5 + 0,97 mg kg™, a menor entre algumas espécies de palmeiras (buriti, inaja,
pupunha e tucuma). Os carotenoides majoritarios s&o a luteina (6,20 + 0,35 mg kg™?) e o p-caroteno
(3,02 + 0,28 mg kg!) (SANTOS; ALVES; ROCA, 2015). Resultados similares foram encontrados
para o teor de carotenoides totais (15,47 ug p-caroteno g) no residuo do processamento de suco
de bacaba (BARROS et al., 2017).
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Em um estudo sobre a composicdo dos 6leos obtidos dos frutos de palmeiras nativas da
Amazonia que pertencem a familia Arecaceae, os 0leos de bacaba, buriti e tucuma apresentaram
aproximadamente 70 % de cidos graxos insaturados. Devido a essa caracteristica apresentam-se
liquidos em temperatura ambiente e possuem alto valor nutricional. O perfil lipidico do 6leo de
bacaba apresenta o acido oleico (46 %) como acido graxo majoritério, seguido por acido palmitico
(26 %), acido linoleico (20 %) e em menor quantidade o &cido estearico (4,6 %) e acido
palmitoleico (1 %). (SANTOS et al., 2013b).

O é&cido oleico, que esta presente em altas concentracdes na bacaba, € um &cido graxo
monoinsaturado, pertencente a familia w-9. Esse composto é encontrado tanto em 6leos vegetais
quanto em tecidos animais. E 0 componente majoritario no azeite de oliva e foi considerado um
principio ativo da “dieta do Mediterraneo”, que recebeu esse nome pois a populacédo dessa regiao
tém menor risco de desenvolver doencas cardiovasculares e habitualmente consome esse
produto (CALDER, 2015; DELGADO et al., 2017; ESTRUCH et al., 2013).

Além desses compostos, a bacaba também apresenta vitaminas antioxidantes, contendo 30 +
2 mg de vitamina C por 100g em peso fresco (DOS SANTOS et al., 2015) e 148 mg de a-tocoferol
por kg de 6leo (SANTOS et al., 2013c).

3.2 Compostos bioativos

Os compostos bioativos sdo constituintes naturais dos alimentos e fornecem beneficios para
a salude além do seu valor nutricional. Diversos estudos epidemioldgicos verificaram que o
consumo regular de frutas e vegetais ricos nesses compostos apresenta multiplos efeitos biologicos
positivos no organismo humano, pois podem atuar como antioxidantes, anti-inflamatorios,
antimicrobianos e anticarcinogénicos. Entre essas substancias, destacam-se 0S compostos
fendlicos, os carotenoides, os acidos graxos insaturados e as vitaminas antioxidantes (BIESALSKI
et al., 2009; DOS SANTOS et al., 2015; MARGOT; HUNTER, 2013).

3.2.1 Acidos graxos

Os acidos graxos sdo os principais constituintes de 0leos e gorduras que fazem parte da dieta

humana e quando metabolizados fornecem energia e participam da formacdo das ceélulas como
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constituintes de membrana. Suas atividades bioldgicas influenciam na regulacdo das fungdes das
células e tecidos e por isso interferem na sadde, no bem-estar e no risco de doencas (CALDER,
2015).

Sdo classificados em saturados, monoinsaturados (MUFAS), e poli-insaturados (PUFAS) de
acordo com o numero de ligagdes duplas entre os carbonos da sua estrutura, que também possui
hidrogénio e oxigénio. A sua conformacao espacial é outro fator que implica na estabilidade dos
acidos graxos.

A ingestdo dos MUFAs como &cido oleico e palmitoleico, de fontes vegetais, foi associada a
uma menor mortalidade em um grupo que teve a sua ingestdo acompanhada durante 14 anos (MAO
et al., 2019). Outro estudo sobre o efeito de dietas ricas em acidos graxos a-linolénico (»-3) e
oleico (»-9) (Figura 1.1) concluiu que esses compostos melhoram a resisténcia a insulina em
animais com obesidade induzida pela dieta (OLIVEIRA et al., 2015).

Figura 1. 2-Estrutura dos &cidos graxos ®-9 ou delta 9 (a) e ®-3 ou delta 9, 12, 15 (b).

a) b)
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Fonte: Rustan; Drevon (2005).

A principal causa de deterioracdo de alimentos lipidicos é a oxidacéo, que depende de fatores
COMO a exposicao ao oxigénio, exposicao a luz, presenca de pigmentos e metais pesados, bem como
grau de saturacdo dos acidos graxos presentes. Comparado com os acidos graxos poli-insaturados
(PUFAS), o acido oleico (MUFA) € menos suscetivel a oxidagao por ter apenas uma ligacédo dupla
e 0s sitios insaturados sdo mais suscetiveis a essa reacdo (URIBE et al., 2014). A influéncia do
aquecimento na estabilidade do azeite de oliva em comparagdo com outros 6leos vegetais foi
estudada, e verificou-se a sua boa resisténcia térmica em geral que se deve ao seu perfil de alta

concentracdo de &cidos graxos monoinsaturados (SANTOS et al., 2013a).
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3.2.2 Compostos fenolicos

Os compostos fendlicos sdo metabolitos secundarios de plantas e fungos produzidos para
protecdo contra a radiacdo ultravioleta, insetos, virus e bactérias. Também podem influenciar na
cor e no sabor da planta (AYDEMIR et al., 2015).

Os compostos fendlicos atuam facilitando a eliminacéo de agentes oxidantes e radicais livres
pelo organismo. Essas substancias, aléem das propriedades antioxidantes sdo o foco de estudos para
aplicacdo em humanos com o intuito de diminuir o risco de doencas como cancer e mal de
Alzheimer. Geralmente essas doencas sao relacionadas a superproducdo de oxidantes no corpo
humano causando um desequilibrio e levando a oxidacdo que causa danos a biomoléculas, como
lipidios, DNA e proteinas (HELENO et al., 2015; ZHANG et al., 2015).

Os compostos fenolicos sdo caracterizados por ter pelo menos um anel aromatico e sao
comumente encontrados ligados a grupos hidroxila, aclcares e acidos organicos. Aqueles que
ocorrem naturalmente em vegetais podem ser classificados em dois grupos, os flavonoides (Figura
1.2) e os ndo flavonoides, classificados com base no nimero e disposicdo dos atomos de
carbono. Os flavonoides sdo compostos fendlicos que contém uma estrutura basica de quinze
carbonos, com dois anéis aromaticos ligados por um anel de trés carbonos (C6-C3-C6). Os ndo
flavonoides podem conter apenas um anel aromatico (4cidos hidroxibenzdicos: C6-C1 e &cidos
hidroxicinamicos: C6-C3) ou dois anéis (estilbenos: C6-C2-C6) (PEREIRA et al., 2009).

Figura 1. 3-Estrutura bésica de um flavonoide

‘ ’
Fonte: Crozier; Jaganath; Clifford (2009).
As principais subclasses de flavonoides sdo os flavondis, flavonas, flavan-3-ols,
antocianidinas, flavanonas e isoflavonas. Os flavondis séo os flavonoides mais abundantes, sendo

os principais, o kaempferol, a quercetina, a isorhamnetina e a miricetina. A estrutura desses
compostos é apresentada na Figura 1.3 (CROZIER; JAGANATH; CLIFFORD, 2009).
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Figura 1. 4-Estrutura dos principais flavonais.

OH O

Onde: Kaempferol - R1 = H, R.= OH, Rs = H; Quercetina - R = OH, R, = OH, R3 = H; Isorhamnetina - R,
= OCHs, R2 = OH, R; = H; Miricetina - R; = OH, R, = OH, R; = OH.
Fonte: Crozier; Jaganath; Clifford (2009)

As antocianidinas (pelargonidina, cianidina, delfinidina, peonidina, petunidina e malvidina)
estdo representadas na figura 1.4. Essas substancias ndo sao encontradas na natureza na forma livre,
mas ligadas a acUcares e grupos metoxi com maior frequéncia, apresentando a forma de céation
flavylium, sendo chamadas de antocianinas. Esses agUcares também podem ser conjugados com
acidos alifaticos ou acidos organicos. As antocianinas sdo responsaveis pelas cores vermelho, azul
e roxo dos vegetais (SAHA et al., 2020) e sdo particularmente instaveis, podem ser degradadas
pela exposicdo ao oxigénio e acdo de enzimas polifenol oxidase endogenas (NOBREGA et al.,
2015).

Figura 1. 5-Estrutura das antocianidinas.
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Onde: Pelargonidina - R1 = H, R2 = H; Cianidina - R1 = OH, R2 = H; Delfinidina - R1 = OH, R2
= OH; Peonidina - R1 = OCH3, R2 = H; Petunidina - R1 = OCH3, R2 = OH; Malvidina - R1 =
OCH3, R2 = OCHs.

Fonte: Crozier; Jaganath; Clifford (2009)
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J& no grupo dos ndo flavonoides, os de maior importdncia na dieta sdo os acidos
hidroxibenzdicos, principalmente o acido galico, que é o precursor biossintético dos taninos
hidrolisaveis, os acidos hidroxicinamicos e seus derivados conjugados, e os estilbenos (CROZIER;
JAGANATH; CLIFFORD, 2009).

3.2.3 Carotenoides

Os carotenoides sdo uma classe de pigmentos naturais de cor amarelo, laranja ou vermelha,
lipossoluveis, com importantes atividades bioldgicas. Suas principais fontes sdo 0s vegetais e as
frutas (AZEVEDO-MELEIRO; RODRIGUEZ-AMAYA, 2004; DE ROSSO; MERCADANTE,
2007).

O seu potencial antioxidante € oriundo do elevado numero de insaturagdes na sua molécula.
Isso Ihes permite absorver o excesso de energia de outras moléculas e dessa forma, podem atuar na
desativacdo de espécies reativas de oxigénio (ROS) e radicais livres, prevenindo ou retardando
varias doengas cronicas degenerativas. Além disso o (-caroteno e a B-criptoxantina possuem
atividade provitamina A no corpo humano (OLSON, 1989; TAPIERO; TOWNSEND; TEW,
2004).

A estrutura molecular dos carotenoides é tetraterpenoide, tendo como base o isopreno.
Apresenta cadeia politénica caracterizada por muitas ligagbes duplas conjugadas, formando o
cromoforo. Sdo classificados em carotenos quando sdo formados apenas por carbono e hidrogénio,
e xantofilas quando além desses elementos possuem oxigénio; na figura 1.5 isso é
exemplificado (RODRIGUEZ-AMAYA, 2001).

Figura 1. 6-Estrutura do B-caroteno (caroteno) e da B-criptoxantina (xantofila).
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[3-carotene

Fonte: Marhuenda-Mufioz et al. (2019)

A estrutura quimica dos carotenoides 0s deixa propensos a isomerizacdo e a oxidagdo. A

B-cryptoxanthin

degradacéo oxidativa depende da presenca de O2 e € estimulada pela luz, enzimas e metais. Ja a
isomerizacdo normalmente é causada por calor, luz, &cidos e adsor¢do em uma superficie ativa (por

exemplo, alumina), promovendo a mudancga dos carotenoides da sua forma natural trans para a
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forma cis. Isso resulta em perda de cor e da atividade provitamina A (RODRIGUEZ-AMAYA,
2001).

3.3 Secagem de alimentos

A secagem € uma das técnicas mais antigas de conservacdo de alimentos, usada para a
conservacao de produtos alimenticios por um tempo maior através da reducao da atividade de &gua,
em maior ou menor quantidade, o que inibe o crescimento microbiano e retarda muitas reagoes
indesejaveis. Esse processo possibilita a estocagem dos alimentos em condi¢cdes ambientais desde
que adequadamente embalado. Os produtos desidratados sdao mais leves e menos volumosos,
facilitando a sua distribuicdo até o consumidor e diminuindo os custos com transporte e
armazenamento. Também apresentam conveniéncia no seu uso e uma variedade de aplicagdes. Em
alguns casos, a secagem apresenta a vantagem adicional de possibilitar a comercializacéo de alguns
alimentos mesmo fora da safra (BARBOSA-CANOVAS; IBARZ, 2002; FELLOWS, 2009;
SOUZA, 2011).

A secagem consiste na remocao da agua presente em um alimento por evaporagdo ou
sublimacdo em condicdes controladas. Trata-se de um processo complexo e utilizado
frequentemente pelas industrias de processamento de alimentos que envolve transferéncia de calor
e massa e cujo controle depende das condicOes internas de transferéncia de massa, das
caracteristicas do sélido ou das condicBes externas, tais como pressdao e temperatura do
ar (DANTAS, 2010; FELLOWS, 2009).

3.3.1 Cinética de secagem

A taxa de secagem é definida como a massa de 4gua removida por unidade de tempo (Figura
1.7). O teor de umidade e a composi¢do do alimento, assim como a temperatura, velocidade e a
umidade do ar afetam a taxa de secagem (FELLOWS, 2009)

Os mecanismos envolvidos no movimento da agua no interior e exterior do alimento se
devem a forcas capilares, difusdo da agua por gradientes de concentracdo, difuséo na superficie,
difusdo do vapor de agua nos poros com ar, fluxo devido a gradientes de pressao e a vaporizagao e
condensac&o de agua (IBARS e CANOVAS, 2005).
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Figura 1. 7-Grafico de taxa de secagem.
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Fonte: Fellows (2009)

A curva de secagem geralmente é modelada para mostrar trés regides ou fases. Na primeira
regido (A) a taxa de secagem aumenta a medida que a &gua é removida. Essa fase geralmente é
curta e nem sempre é observada em experimentos de secagem. Na fase de taxa constante de
remocdo de umidade (B), a umidade interna do produto é transportada para a superficie na mesma
velocidade que a evaporacgdo ocorre. Nessa etapa é removida a 4gua ndo ligada ao produto. Essa
etapa continua até ser atingido um teor de umidade critico, que é caracteristico de cada produto.
No préximo estagio (C), a taxa de perda de agua é decrescente, nesse caso, a velocidade de secagem
ndo se mantém constante e comeca a diminuir, sendo governada pelo fluxo interno de dgua e vapor
(BARBOSA-CANOVAS; IBARZ, 2002; FELLOWS, 2009).

A partir de dados experimentais, sdo construidas curvas de secagem que relacionam a razao
de umidade (MR) com o tempo de secagem (t) para cada temperatura de operacdo. A razéo de
umidade (MR) é calculada conforme a Eq. 1 (BARBOSA-CANOVAS; IBARZ, 2002):

MR = — Q)
onde MR é a razdo de umidade adimensional; X é o teor medio de umidade no tempo t, X, € a
umidade inicial e X,, € a umidade de equilibrio, obtida através da regressdo linear dos dados

experimentais de taxa de secagem versus tempo ao final do processo, todas as umidades em g

agua/g de peso seco.



28

Outra variavel importante, que é obtida a partir das curvas de secagem, é difusividade méssica
efetiva. Ela representa a interacéo de todos os parametros que interferem na transferéncia de massa
e podem dificultar a migracdo de agua do interior do alimento para a sua superficie. So eles:
temperatura do processo, teor de umidade inicial do material, pard@metros fisicos inter-relacionados
(porosidade, massa especifica) e interacdo entre os componentes do material (amido, proteina,
gordura) com a agua (BARBOSA-CANOVAS; IBARZ, 2002; MCMINN; MAGEE, 1999).

Para o célculo das difusividades massicas efetivas durante a secagem, em condicdes
transientes, em que o fluxo de massa por unidade de area é proporcional ao gradiente de
concentracdo de agua, é amplamente aplicado o modelo tedérico embasado na segunda Lei de Fick.
Esse modelo é fenomenoldgico, baseado nos principios basicos de conservacdo de massa.

Ao utilizar-se um desidratador convectivo de bandejas, pode se considerar a bandeja uma
placa plana infinita (meio poroso) e aplicar-se a Eq. 2. Nesse caso adota-se que as faces laterais s&o
isoladas, como condicdo inicial, que a umidade é conhecida, e, como condicGes de contorno, que
o fluxo de massa é nulo na regido de simetria (central) e que fluxo de massa é convectivo na
superficie da espuma (resisténcia externa ao transporte de massa desprezivel) conforme descrito
por Crank (1975):

TL'Z

MR = %exp (——Defft) (2

412
onde D, sf € a difusividade efetiva de agua (m?s) e L é aespessura da camada (m).

Para a selecdo de um determinado processo de secagem, devem ser levados em conta muitos
fatores, incluindo o tipo de matéria-prima e a sua suscetibilidade ao aquecimento, as propriedades
nutricionais desejadas no produto e o custo do processamento.

Em geral, uma diminui¢cdo na qualidade sensorial e no valor nutricional do alimento é
provocada pela exposicdo do produto a altas temperaturas por um tempo longo. No entanto, tempos
de secagem curtos podem aumentar a bioacessibilidade dos compostos fendlicos, devido a sua
extracdo da matriz celular, o que impacta nas suas propriedades bioativas e beneficios para a
saude (DEHNAD; JAFARI; AFRASIABI, 2016; LOBO et al., 2017).
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3.3.2 Secagem em camada de espuma “foam-mat”

A secagem em camada de espuma € uma tecnologia antiga que foi patenteada por Campbell
em 1917 para a secagem de espuma de leite vaporizado. Esse méetodo tem despertado a atencao nos
ultimos anos por permitir a utilizacdo de temperaturas moderadas por periodos de tempo curtos,
por possibilitar a secagem de alimentos liquidos utilizando equipamentos simples e baratos, e por
originar produtos de facil reidratacdo e com boa retencao de volateis (RATTI; KUDRA, 2006).

Esse método consiste em trés etapas: na primeira, o alimento liquido ou pastoso €
transformado em uma espuma estavel utilizando-se equipamentos geradores de espuma e adi¢do
de agentes espumantes; posteriormente, a espuma é espalhada numa fina camada sobre uma
superficie; por fim, o processo finaliza com a secagem, geralmente por corrente de ar quente em
desidratador convectivo, obtendo-se 0 p6 (SOUZA, 2011).

Devido a estrutura porosa da espuma, cuja capilaridade facilita a perda de umidade e a grande
area de superficie, as taxas de transferéncia de massa aumentam, o que leva a um periodo mais
curto de secagem e um produto com maior qualidade. Como resultado dos baixos tempos de
secagem, 0S nutrientes podem ser preservados, e as alteracBes na cor sdo consideravelmente
menores. Geralmente o tempo de secagem aumenta a medida que a espessura da espuma é maior e
diminui a temperaturas mais elevadas. Isto pode ser devido ao fato da migracdo de umidade ser
mais favorecida em espessuras menores de espuma, levando menos tempo até aquecer o centro do
material (KARIM; WAI, 1999; THUWAPANICHAYANAN; PRACHAYAWARAKORN;
SOPONRONNARIT, 2012).

Além da espessura da camada, temperatura e velocidade do ar, as taxas de secagem dos
materiais espumados dependem muito das caracteristicas da espuma como composi¢ao,
estabilidade, massa especifica e tamanho da bolha. Espumas mecanicamente e
termodinamicamente estaveis, permitem uma remocao rapida e eficiente da agua, ja a sua ruptura
provoca um aumento no tempo de secagem, comprometendo assim a qualidade do produto
(ABBASI; AZIZPOUR, 2016).

Os pos/flocos obtidos possuem melhores propriedades de reconstituicdo quando comparados

aos produtos secos por tambor e spray devido a sua estrutura em favo de mel. Outra caracteristica
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importante é a retencdo de volateis que seriam perdidos durante a secagem de materiais ndo
espumosos (KANDASAMY et al., 2012).

Devido a menor massa especifica da espuma, o rendimento do processo é baixo, o que pode
ser compensado pelo tempo de secagem ser significativamente menor do que para alimentos
solidos. Os p6s podem ser reconstituidos para obtencdo de suco e usados para a preparacdo de
diversos produtos (KADAM; BALASUBRAMANIAN, 2011).

O processo de transformacdo em espuma antes da secagem de puré de banana reduziu o
tempo de secagem e, consequentemente, o escurecimento do produto devido a reacdo de Maillard.
Além disso, esse processo minimizou a perda de componentes nutricionais, tais como contetdo
fenolico total, acido ascorbico, tiamina, riboflavina e [-caroteno (NAKNAEN;
CHAROENTHAIKIJ; KERDSUP, 2016).

As espumas sdo dispersées de um gas (fluido hidrofébico) numa solu¢do ou suspensao
aquosa que contém surfactantes, sendo necessaria energia mecanica para criar a interface ar/agua.
O batimento é o principal método para o processamento industrial de espumas. Para que se produza
uma espuma, necessita-se de um surfactante. Quase todos os tipos de surfactantes possibilitardo a
formagdo de espuma, desde que produzam um determinado gradiente de tensdo superficial
(WALSTRA,; VLIET, 2017).

Geralmente, as proteinas sdo os agentes surfactantes escolhidos pela industria de alimentos,
pois sdo comestiveis e tendem a resultar em espumas relativamente estaveis. A formacdo de
espumas implica a difusdo de proteinas sollveis até a interface ar/agua onde se adsorve nessa
interface por meio de interacGes hidrofébicas, diminuindo a tenséo interfacial (CHEFTEL; CUQ;
LORLENT, 1989; DAMODARAN, 2005).

Os estagios de formacdo da espuma estdo representados na Fig. 1.8. O liquido fica
aprisionado entre as bolhas, formando a borda de Plateau. Ao longo do tempo, pequenas bolhas
residuais logo desaparecem devido ao amadurecimento de Ostwald, que consiste na difusdo de
bolhas pequenas para bolhas maiores; escoamento de liquido em decorréncia da gravidade e
coalescéncia das bolhas causada pela instabilidade do filme entre elas. Conforme a espuma
continua drenando, sua fracdo de volume de ar aumenta e uma camada de liquido se forma abaixo

da espuma.
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Figura 1. 8-Fases subsequentes (a, b e c) da formacdo de uma espuma poliédrica.
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Fonte: Walstra e Vliet (2017)

Como as espumas sdo dispersdes de bolhas de gas em um volume relativamente pequeno de
liquido, distribuicdes de tamanho de bolha muito heterogéneas na estrutura da espuma podem levar
a instabilidade das espumas devido a forcas desequilibradas na interface liquido-gés. Portanto, as
espumas mais adequadas para secagem sdo aquelas com as bolhas menores e mais homogéneas
(FRANCO et al., 2015a; KUDRA; RATTI, 2006).

Um dos principais problemas na obtencdo de espumas € a sua instabilidade, que pode ocorrer
tanto durante as etapas de formacdo de espuma, quanto na secagem. A composicdo quimica do
material, teor de solidos solUveis, tipo e concentracdo do agente espumante também sdo varidveis
que afetam a estabilidade das espumas. Essa variavel € influenciada pelas propriedades fisicas e
reoldgicas da interface e da fase continua. Filmes viscoelasticos sdo geralmente resistentes a
ruptura e a coalescéncia de bolhas gasosas dispersas na fase liquida (SALAHI; MOHEBBI;
TAGHIZADEH, 2015).

3.3.2.1 Aditivos empregados na secagem em camada de espuma ‘“‘foam-mat”

Para a obtencdo da espuma antes da secagem, sao utilizadas substancias capazes de formar e
estabilizar espumas, com propriedades emulsificantes e/ou estabilizantes. Proteinas, gomas e varios
emulsificantes  (monoestearato de glicerol, monoestearato de propileno  glicerol,
carboximetilcelulose [CMC], triclorofosfato) sdo utilizados como agentes espumantes
(SANGAMITHRA et al., 2015).
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Para garantir a seguranca dos alimentos, o uso de aditivos como agentes espumantes,
estabilizantes e emulsificantes deve obedecer a legislacdo. A Food and Drug Administration (FDA)
lista 0s itens permitidos como “geralmente reconhecidos como seguros” (GRAS) e, no Brasil, os
aditivos autorizados sdo listados pela Agéncia Nacional de Vigilancia Sanitaria do Brasil
(ANVISA).

A Portaria n° 540, de 27 de outubro de 1997 do Ministério da Saude traz a definicdo de
espumante como “substancia que possibilita a formacdo ou a manutencdo de uma dispersao
uniforme de uma fase gasosa em um alimento liquido ou sélido” e emulsificante consiste em uma
“substancia que torna possivel a formacédo ou manutencdo de uma mistura uniforme de duas ou
mais fases imisciveis no alimento” (BRASIL, 1997).

Um agente espumante a base de proteinas deve: estabilizar a espuma de forma eficaz e rapida
em baixas concentracdes, ter bom desempenho dentro da ampla faixa de pH de diferentes alimentos
e atuar eficientemente em ambientes contendo inibidores de espuma, como gordura, alcool ou
agentes aromatizantes. Os agentes espumantes a base de proteina mais utilizados séo a clara de
ovo, a gelatina, as proteinas do leite (caseina e proteinas do soro) e a proteina de soja
(SANGAMITHRA et al., 2015).

Os emulsificantes sdo adsorvidos na interface 6leo/agua, com uma porcéo hidrofilica voltada
para agua, enquanto a hidrofdbica é voltada para o éleo, reduzindo a tensdo superficial e prevenindo
a agregacdo das goticulas. Sdo diferenciados, pela sua carga, em i6nicos e ndo-idnicos. Os
monoglicerideos sdo emulsificantes ndo idnicos lipofilicos. Os ésteres de sorbitana podem reagir
com oxido de etileno fazendo com que as propriedades hidrofilicas dos ésteres sejam aumentadas
(ARAUJO, 2011).

A clara do ovo €é considerada um agente formador de espuma superior por conter 10 %
proteina e diversos constituintes proteicos cujas propriedades fisico-quimicas parecem
complementares, propiciando espumas que se formam rapidamente, s&o leves, estaveis e resistem
ao calor. As albuminas apresentam como principal propriedade, que as distingue de todas as outras
proteinas, a sua solubilidade em &gua e a capacidade de formacdo de espuma em valores de pH
neutros e acidos (exceto em muito &acido, pH=1) (CHEFTEL; CUQ; LORLENT, 1989;
WALSTRA,; VLIET, 2017).
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Durante o batimento da clara de ovo, & medida que a estrutura proteica é rompida pela forga
mecanica na interface, o alimen interage um com o outro para formar uma pelicula interfacial
visco-elastica mais estavel. Os agregados proteicos formados se tornam irreversivelmente
adsorvidos, resultando em forte resisténcia a maturacdo de Ostwald (CHEFTEL; CUQ;
LORLENT, 1989; DAMODARAN, 2005).

Vaérios aditivos vém sendo utilizados para melhorar as caracteristicas das espumas no
processo de secagem por camada de espuma. Franco et al. (2015a) utilizaram a albumina e
Emustab® e concluiram que a adi¢do desses agentes espumantes ao suco de yacon foi determinante
para a formacdo de espumas e manutencdo de suas propriedades fisicas para torna-las elegiveis
para o processo de secagem em camada de espuma.

A albumina foi mais eficiente do que o Emustab® como agente espumante proporcionando
menor massa especifica e melhor indice de estabilidade em todas as concentragdes testadas para
obtencdo de suco misto de acai, morango e acerola em p6 (ROCHA, 2013).

A albumina também foi adicionada em diferentes concentracdes (0, 5, 10, 15 e 20 % em
massa) na obtencao de espuma para producdo de tomate em p6. A concentracdo ideal foi a de 10 %,
com batimento por 5 min, sendo que o aumento da concentracdo s6 melhorou o processo de
secagem até concentragdes de 15 % (KADAM; BALASUBRAMANIAN, 2011).

Para a desidratacdo da polpa de mamado em camada de espuma incorporando metilcelulose
(0,25, 0,5, 0,75 e 1 % em massa), monoestearato de glicerol (1, 2, 3 e 4 %, em massa) e clara de
ovo (5, 10, 15 e 20 % em massa) como agentes espumantes obteve-se melhores resultados com a
formulacéo usando 3 % de monoestearato de glicerol (KANDASAMY et al., 2012).

A clara de ovo (1, 2 e 3 g 100 g) apresentou um melhor desempenho para a formagéo de
espuma de suco de cereja azeda do que a metilcelulose (1, 1,5e 2 g 100 g) no estudo de Abbasi
e Azizpour (2016).

Com base nos resultados desses estudos verifica-se que na escolha dos aditivos a serem
utilizados para a obtencdo de uma espuma elegivel para secagem devem ser levados em conta
fatores como composicdo da matéria-prima, concentracdo e tipo do agente espumante, 0 gas

incorporado, a técnica e o tempo de incorporagédo do ar (KARIM; WAL, 1999).
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3.4 Propriedades dos alimentos em po

A secagem pode afetar a composicdo e a estrutura dos alimentos. Para a avaliagdo da
qualidade desses produtos utiliza-se parametros como atividade de agua, solubilidade,
higroscopicidade, cor, atividade antioxidante e retencdo de compostos bioativos (RATTI; KUDRA,
2006).

Essas propriedades afetam principalmente a funcdo do p6 como ingrediente alimentar e a
maneira que ele podera ser adicionado a outros alimentos, além da sua estabilidade ao

armazenamento.
3.4.1 Atividade de agua (a,,) € umidade de equilibrio (Xe)

A umidade de um alimento néo € suficiente para prever a sua estabilidade porque é a atividade
de 4gua do alimento que indica a quantidade de &gua livre, que esté disponivel para o crescimento
de microrganismos e as rea¢fes quimicas e enzimaticas que podem altera-los (FELLOWS, 2009).

A atividade de agua é uma razdo de fugacidades a nivel termodindmico. Nas condicGes
experimentais em que sdo medidas as pressdes podemos calculd-la como “a razdo da pressdo de
vapor da agua no alimento (P) e a pressao de vapor da &gua (P,) na mesma temperatura”,
considerando-se as baixas pressdes de vapor no ambiente. Dessa forma, a a,, relaciona-se com a
umidade relativa de equilibrio (UR) do ambiente onde se encontra o produto através da Equacéo 3.
Essa relacdo € uma das ferramentas usadas para ajudar a estimar a estabilidade dos alimentos, mas
requer que tenha sido alcancado o equilibrio entre a umidade do produto e da sua vizinhanca
(SLADE; LEVINE; REID, 1991).

@ =3 = 10 ®3)

Normalmente abaixo de 0,60 de a,, ndo ocorre proliferacdo microbiana e a faixa entre 0,35
e 0,5 é a mais adequada para que ndo ocorram perdas das propriedades desejaveis dos materiais
desidratados (VAN DEN BERG; BRUIN, 1981).

A migracdo da agua do alimento para o ar ao seu redor vai depender da sua umidade e
composicao, e das condig¢Oes de temperatura e umidade relativa do ar. Esse processo vai ocorrer

até que seja atingida a umidade de equilibrio. Quando diferentes valores de umidade relativa sdo
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plotados em relacdo ao teor de umidade de equilibrio do alimento para uma temperatura e presséo
constantes, obtém-se as isotermas de equilibrio (Fig. 1.9), que séo especificas para cada alimento
(REID; FENNEMA, 2007).

Experimentalmente uma das maneiras mais simples e confidveis para obter-se as isotermas
de equilibrio é por meio do método estatico gravimétrico. Nele, um conjunto de recipientes
hermeticamente fechados contendo diferentes solucGes salinas saturadas e a amostra é colocado
em estufa com temperatura controlada. Essas solucGes possuem a,, conhecida e servem para
regular a pressdo de vapor nas vizinhancas da amostra, cuja variacdo do peso € monitorada
periodicamente. As condicdes de equilibrio sdo consideradas atingidas quando trés medidas de
massa da mesma amostra fornecem resultados idénticos.

Figura 1. 9-1sotermas de equilibrio
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Fonte: Fellows (2009)

Na isoterma, do ponto inicial até o ponto A ocorre a adsorcdo de agua na regido da
monocamada, onde toda a agua estd ligada a sitios especificos (como grupos hidroxilas dos
oligossacarideos, grupos carbonila e amina das proteinas e pontes de hidrogénio). Do ponto A ao
B esta a agua adsorvida a camadas adicionais e a for¢a de ligacao entre a agua e o produto é muito

fraca. Acima do ponto B, a &gua esté livre. O valor de umidade de monocamada molecular (Xm)
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indica o teor de umidade em que o alimento é mais estavel, particularmente nos alimentos
desidratados, pois abaixo desse valor o alimento estara mais suscetivel a oxidacao lipidica e acima
desse valor podem ocorrer reagdes deteriorativas.

As isotermas séo aplicadas na predicdo do tempo de secagem, permitindo a otimizagdo do
processo, elas indicam a a,, ideal para 0 armazenamento do produto e as propriedades de barreira
a umidade necessérias para a sua embalagem estendendo a vida Util e garantindo a seguranca do
alimento (FELLOWS, 2009; KAYMAK-ERTEKIN; GEDIK, 2004).

A partir de dados experimentais de umidade de equilibrio e atividade de 4gua, pode ser feita
a predicdo da umidade de monocamada (Xm) a partir de alguns modelos matematicos baseados em
critérios tedricos e/ou empiricos disponiveis na literatura. Os modelos mais utilizados para essa
finalidade sdo os modelos de Brunauer-Emmett-Teller (BET) e Guggen-heim-Anderson-de Boer
(GAB). Ambos assumem que ocorre sor¢cdo homogénea de agua formando uma camada
monomolecular inicialmente, enquanto a dgua adicional forma uma multicamada até que haja
equilibrio entre a umidade da amostra e da atmosfera. O modelo de BET possui dois parametros,
sendo aplicavel numa faixa de atividade de dgua de até 0,45. Ja 0 modelo de GAB € uma extenséo
do modelo de BET, introduzindo mais um paradmetro e pode ser aplicado até a,, de 0,9, sendo
provavelmente o mais adequado para analise do processo de secagem (GOULA et al., 2008;
TONON et al., 2009b; VAN DEN BERG; BRUIN, 1981).

3.4.2 Propriedades Térmicas

Outra propriedade dos alimentos em p6 que permite predizer a sua estabilidade é a
temperatura de transicao vitrea, pois esta relacionada com a mobilidade das suas moléculas. Como
0 produto é exposto a uma ampla gama de temperaturas durante o transporte e armazenamento, a
mobilidade das moléculas de adgua e o equilibrio dindmico entre as fases de vapor e adsorventes
pode ser afetada, provocando transformacdes estruturais como colapso e cristalizagdo. Em geral,
produtos secos armazenados em embalagens que evitem a absorcdo de &gua e abaixo de sua
temperatura de transi¢do vitrea serdo estaveis por longo periodo (ROCIO YANELI AGUIRRE-
LOREDO, ADRIANA INES RODRIGUEZ-HERNANDEZ, 2017; SLADE; LEVINE; REID,
1991).
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A temperatura de transicdo vitrea (Tg) e definida como a temperatura, a uma dada umidade,
na qual o material amorfo muda (transi¢do) de um estado solido-vitreo para um estado gomoso,
podendo ser categorizada termodinamicamente como uma pseudotransicdo de fase de segunda
ordem pois € acompanhada de variacdo da capacidade calorifica da amostra. Devido a complexa
composicdo dos alimentos e a incompatibilidade molecular de alguns desses componentes, varias
transicOes vitreas podem ser observadas, sendo comandadas pelos seus componentes principais
(GOULA et al., 2008; RAHMAN, 2019).

Muitas vezes sdo usados aditivos para aumentar a Tg, aumentando assim a estabilidade dos
pos devido ao aumento do seu peso molecular. Um trabalho avaliou o pé de suco de maca obtido
através da sua liofilizacdo direta ou da sua prévia transformacdo em espuma e constatou-se que a
Tg é 10 °C mais elevada para o pd obtido através da liofilizacdo da espuma. Esse achado foi
atribuido a presenca de macromoléculas de alto peso molecular usadas para formar as espumas
(metil celulose e albumina em po) (RAHARITSIFA; RATTI, 2009).

Os métodos mais comuns para a deteccdo de mudancas termodinamicas sao a analise térmica
diferencial (DTA) e calorimetria de varredura diferencial (DSC). Essas técnicas monitoram eventos
que envolvam troca de calor, endotérmicos ou exotérmicos, possibilitando dessa forma, estudar as
transicdes de fase sob diferentes influéncias atmosféricas, temperaturas e taxas de
aquecimento/resfriamento.

Na calorimetria exploratoria diferencial (DSC) a amostra e a referéncia sao mantidas na
temperatura pré-determinada pela programacao do equipamento mesmo durante um evento térmico
na amostra, sendo o fluxo de calor suprido (evento endotérmico) ou removido (evento exotérmico)
para manter nula a diferenca de temperatura em relacéo a referéncia. Nas curvas que séo obtidas
experimentalmente, os picos gerados sdo oriundos de alteragOes na temperatura da amostra devido
as variacOes de entalpia decorrentes de transi¢cdes de primeira ordem como transformacoes fisicas
ou reacOes quimicas (ex. fusdo, cristalizacdo), enquanto variagdes na linha de base séo indicadores

de transicdes de segunda ordem.
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3.4.3 Microestrutura

A microestrutura do alimento fornece informacgdes qualitativas sobre seu estado fisico e de
como interagem suas trés moléculas basicas (polissacarideos, proteinas e lipidios) na célula,
podendo ser classificada como fibrosa, carnuda ou encapsulada. O seu conhecimento é importante
pois impacta diretamente nas propriedades funcionais do alimento, na sua estabilidade e na
bioacessibilidade dos seus nutrientes (AGUILERA; STANLEY; BAKER, 2000; KARIM et al.,
2017; PARADA; AGUILERA, 2007).

O processo de secagem provoca alteracbes na microestrutura, na distribuicdo dos
componentes e, consequentemente, nas suas caracteristicas macroscépicas. Isso influencia na
textura, na reconstituicdo e nos nutrientes do produto seco, afetando assim, a sua fun¢do como
ingrediente alimentar caso seja adicionado a outros alimentos (AGUILERA, 2005; KARIM et al.,
2017).

A investigacdo da microestrutura pode ajudar a compreender os mecanismos que afetam a
qualidade dos pds obtidos por secagem em camada de espuma. Como explicado anteriormente no
topico 3.3.2, a espuma deve ser mecanicamente estavel para ser elegivel para esse tipo de secagem.
As espumas estaveis retém a sua estrutura porosa, o que facilita a eliminacdo da agua durante o
processo de secagem, melhora as propriedades de reconstituicdo do produto seco e ajuda a
preservar os nutrientes (SALAHI; MOHEBBI; TAGHIZADEH, 2017).

Em uma pesquisa de desenvolvimento de p6 de polpa de meldo usando o método de secagem
em camada de espuma as micrografias mostraram que existia uma ampla estrutura porosa. Essa
microestrutura era afetada pela temperatura de secagem e espessura da espuma. Maiores
temperaturas aceleravam o processo de secagem, o que diminuia o colapso da estrutura da espuma
devido & combinacdo de bolhas adjacentes. J& 0 aumento da espessura da espuma originava uma
estrutura mais uniforme e menos porosa (SALAHI; MOHEBBI; TAGHIZADEH, 2017).

Outro estudo analisando a microestrutura do p6 de suco de maca liofilizado verificou que as
amostras de espuma liofilizadas mostraram alta porosidade e formato de poro alongado, enquanto
0 p6 obtido por liofilizacdo direta do suco apresentou uma estrutura compacta e menos
porosa (RAHARITSIFA; RATTI, 2009).
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Para avaliar a estrutura dos alimentos as técnicas de microscopia séo as mais adequadas pois
obtém-se resultados na forma de imagens. O método mais utilizado para analise de produtos em po
é a microscopia eletrénica de varredura (MEV), que permite avaliar as caracteristicas da superficie
e internas, numa ampla faixa de ampliacdo (AGUILERA; STANLEY, 1999).
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CAPITULO 2: MATERIAIS E METODOS
4 DESENVOLVIMENTO DA PESQUISA

Os experimentos foram desenvolvidos nos laboratorios de Bioengenharia, de Compostos
Bioativos e Processamento de Alimentos e de Anélises de Propriedades Fisicas dos Alimentos do
Instituto de Ciéncia e Tecnologia de Alimentos (ICTA), além do Centro de Microscopia e
Microanalise e Laboratério de Radiobiologia Molecular da Universidade Federal do Rio Grande

do Sul (UFRGS). O desenvolvimento das analises seguiu o0 esquema apresentado na Figura 2.1.

Figura 2. 1-Fluxograma de realizacéo das analises.
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4.1 Obtencdo dos pds de bacaba

Para obter os pds de bacaba inicialmente a polpa foi extraida do fruto, transformada em
uma espuma estavel para, em seguida, ser desidratada por ar seco ou liofilizacdo. Também foi
realizada a caracterizacdo da polpa e a avaliacdo das propriedades da espuma de acordo com as
metodologias descritas a seguir.

4.1.1 Extracéo da polpa de bacaba

A bacaba foi coletada no Estado de Tocantins, no Brasil. Os frutos foram refrigerados (5 °C)
e transportados em caixa isotérmica até a Planta Piloto de Frutas e Hortalicas do ICTA onde a polpa
foi processada (Fig. 2.2). Inicialmente, os frutos foram selecionados, lavados e higienizados por
imersdo em solucéo clorada (100 ppm de cloro ativo por 15 minutos), em seguida, realizou-se o
enxague e a imersdo dos frutos em agua na proporcao 1:1 (fruto:agua) a 50 °C por 15 min afim de
amolecer o0 mesocarpo e facilitar a etapa de despolpamento em um extrator vertical de pas. A polpa
foi armazenada congelada em freezer a -18 °C para posterior utilizag&o.
Figura 2. 2-Etapas para obtencdo da polpa de bacaba

Bacaba in natura

Amolecimento Despolpamento
7 ¥
/]

Fonte: O autor (2021).
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4.1.2 Caracterizacdo e composic¢ao centesimal da polpa

Foram seguidos os protocolos da AOAC (1990) para as analises de caracterizacdo da polpa
de bacaba. Para a determinacdo da composicdo centesimal analisou-se os teores de umidade
(método n°. 934.06), cinzas (método n°. 923.03), lipidios (método n°. 960.39) e proteinas (método
n ° 960.52, usando o fator de correcdo de 6.25). A fibra dietética total foi aferida na amostra
previamente seca e desengordurada pelo método enzimatico-gravimétrico (método 985.29). O teor
de carboidratos foi calculado subtraindo de 100 os teores de lipidios, proteinas e cinzas, em base
seca. O teor de solidos soluveis totais foi determinado utilizando um refratdbmetro digital portatil
(Pocket Refratometer, Model Pal-1, Atago, Brazil) e os resultados foram expressos em
porcentagem (%) (método n°. 932.12). O pH foi medido em pHmetro de bancada (Model DM-22,
Digimed, Brazil). O teor de sélidos totais foi determinado subtraindo o conteudo de umidade de

100 %. Todas as anélises foram realizadas em triplicata e calculadas as médias e desvio-padrao.
4.1.3 Preparo da espuma de bacaba

Foram realizados testes preliminares (dados apresentados no apéndice A) para a avaliacdo da
capacidade de formacdo de espuma da polpa de bacaba utilizando diferentes agentes espumantes
(albumina, Super Liga Neutra®, carboximetilcelulose), combinados ou ndo com um emulsificante
(Emustab®, lecitina. Os resultados desses testes indicaram a albumina de ovo em pé (Albumina,
Naturovos, Salvador do Sul, Brasil) como o melhor agente espumante, e a necessidade da adicdo
de um emulsificante na formulacdo (Emustab Selecta®, Duas Rodas Industrial Ltda., Jaragua do
Sul, Brasil). Este agente emulsificante/estabilizante é composto de 4gua, monoglicerideos de &cidos
graxos destilados (INS 471), sal de acido graxo (INS 470), monoestearato de sorbitano (INS 491)
e monoestearato de polioxietileno sorbitano (INS 435).

Para avaliagéo dos efeitos das concentragdes desses aditivos nas propriedades das espumas
(densidade e estabilidade) foi realizado um planejamento experimental rotacional completo 22 com
3 pontos centrais e 4 pontos axiais (Tabela 2.1).

Albumina de ovos e Emustab® foram adicionados a polpa de bacaba congelada nas
concentrages de 2,0, 2,88, 5,0, 7,12 e 8,0 g por 100 g. Apos a completa homogeneizagéo da polpa
com os aditivos procedeu-se a incorporacdo mecanica de ar em uma batedeira domestica (300W,

ARNO), em velocidade maxima, durante 20 minutos.
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Tabela 2. 1-Planejamento experimental para avaliacdo dos efeitos das concentracbes dos aditivos nas
propriedades das espumas (valores codificados e valores reais em g/100g).

Tratamento Fator
Albumina (g/100g)  Emustab (g/100g)

1 -1 (2,88) -1 (2,88)
2 -1 (2,88) +1 (7,12)
3 +1(7,12) -1 (2,88)
4 +1(7,12) +1 (7,12)
5 -1,41 (2,00) 0 (5,00)

6 +1,41 (8,00) 0 (5,00)

7 0 (5,00) -1,41 (2,00)
8 0 (5,00) +1,41 (8,00)
9 0 (5,00) 0 (5,00)
10 0 (5,00) 0 (5,00)
11 0 (5,00) 0 (5,00)

4.1.4 Avaliacdo das propriedades das espumas

A densidade consiste na relagdo entre o peso e o volume da amostra (g/cm?). A densidade da
polpa e de cada espuma foi obtida de acordo com Karim e Wai (1999), onde se transferiu um

O indice de estabilidade da espuma (%) consiste na diferenca entre o volume inicial da
espuma (Vofoam) € 0 volume final da espuma (Vieam), apos 120 minutos. E calculado usando a
Eq. 4 (FRANCO et al., 2015a).

vfoam

vofoam

Estabilidade = x 100 (4)

4.1.5 Ensaios de secagem

A espuma foi processada de acordo com a concentracéo ideal de aditivos, que foi selecionada
plotando os dados de massa especifica e estabilidade das espumas em superficie de resposta.
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Para a secagem em camada de espuma (FMD) a espuma foi espalhada sobre bandejas de
papel antiaderente com as bordas de polipropileno (comprimento 16 cm, largura 12 cm e espessuras
de 5,10 e 15 mm). Utilizou-se um desidratador convectivo de bandejas (DAS Desidratadores, DS-
600, Ribeirdo Preto, S&o Paulo, Brasil) operando nas temperaturas de 50, 60 e 70 °C, com uma
velocidade de ar constante. A perda de umidade da espuma foi registrada pesando-se as bandejas
em uma balanca digital (preciséo de 0,01 g) no tempo 0, e depois a cada 10 minutos até ser atingido
o teor de umidade de equilibrio (sem alteracdo de peso). O produto seco foi raspado das bandejas,
pulverizado, embalado a vacuo em sacos de polietileno e armazenado em freezer a -18 °C.
Triplicatas foram feitas para cada condicdo testada e calculado o valor médio. Na Fig. 2.3 é
apresentado o fluxograma de obtencédo do po de bacaba.

A mesma espuma foi submetida a liofilizacdo em camada de espuma (FMFD) utilizando-se
um liofilizador (Liotop Freeze-Dryer L101, Liobras, S&o Carlos, Brasil) operando a -55 °C e faixa
de presséo de 50-200 puHg.

Figura 2. 3-Fluxograma de etapas para obtenc¢éo do p6 de bacaba por FMD.

Polpa de bacaba Batimento
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4.2 Analises de qualidade dos p6s de bacaba obtidos por FMD

As propriedades fisico-quimicas e atividade antioxidante dos pds de bacaba obtidos por FMD
em diferentes temperaturas e espessuras da camada de espuma foram analisados conforme descrito

na sequéncia.
42.1 Cor

A cor dos pos foi determinada usando um colorimetro portatil (Konica Minolta CR 400,
Singapura). O instrumento foi calibrado com um disco branco (padréo) e obtiveram-se os valores
das coordenadas L *, a * e b *. De acordo com o sistema CIELAB, o valor L* representa a
luminosidade (0 = preto, 100 = branco), a*, varia do verde ao vermelho; e b*, do azul ao amarelo.
O AE ou variagio de cor, H® (Angulo Hue) ou tonalidade e C (Croma), foram calculados através
dasEq.5,6e7.

AE = (Ad? + Ab? + AL?)z ©)
C = (a® +b?): (6)
H =arctgb/a )

4.2.2  Diametro médio de particula

A distribuicdo de tamanho de particulas de cada um dos pos foi determinada usando peneiras

da série Tyler com tamanhos de abertura de 841 um, 420 um, 177 um, 149 um e fundo.
4.2.3  Atividade de 4gua (a,,)

A atividade de &gua (a,,) dos pés foi determinada usando um medidor portétil de atividade

de agua (HygroPalm, Rotronic, Suica) a 20 + 1,5°C.
4.2.4  Solubilidade

A solubilidade foi medida conforme descrito por Abbasi and Azizpour (2016) com algumas
modificacOes. Pesou-se 1 g de amostra que foi diluida em 15 mL de &gua destilada, homogeneizada
e centrifugada a 2500 g por 15 min, o sobrenadante foi transferido para uma placa de Petri que foi

seca em estufa a 105 °C por 5 h. A solubilidade foi calculada de acordo com a Eq. 8.

S = (@) x 100 (8)
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onde S é a solubilidade, VV é o volume do sobrenadante, m: e m2 sdo 0 peso da placa de Petri vazia

e 0 peso da placa de Petri apds 5 horas de secagem, respectivamente.
4.25 Determinacéo da capacidade antioxidante in vitro

Para a analise da capacidade antioxidante foi usado um método ndo competitivo, o contetdo
de fendlicos totais pelo reagente de Folin-Ciocalteu (SINGLETON; ROSSI, 1965), e um método
competitivo, o ensaio de Capacidade de Absorcdo de Radicais de Oxigénio - ORAC (OU;
HAMPSCH-WOODIL; PRIOR, 2001).

O método de Folin-Ciocalteu é baseado em transferéncia de elétrons, onde o agente oxidante
(sonda) é artificial e 0 seu consumo determina o final da reacdo. Ja 0 método ORAC representa um
mecanismo de reacdo de transferéncia de 4&tomos de hidrogénio que utiliza um radical bioldgico
como pro-oxidante, a reacdo ocorre em condi¢Ges de pH e temperatura similares as fisioldgicas e
o0 decaimento da concentracdo de fluoresceina (sonda) € monitorado ao longo do tempo (HUANG;
BOXIN; PRIOR, 2005).

Os extratos foram obtidos conforme Rodrigues; Mariutti; Mercadante (2013) através de
extracOes sucessivas de 0,10g de cada amostra de p6 com 25 mL de uma mistura de
metanol/agua/acido férmico (80:20:0.5, v/v) por agitacdo em vortex (Phoenix Luferco, Sao Paulo,
Brazil) durante 5 min em temperatura ambiente (25 + 3 °C). Apo6s cada extracdo os tubos foram
centrifugados por 5 min & 5000 g e o sobrenadante reservado. Cinco extragdes foram necessarias
até que a auséncia de compostos antioxidantes no extrato fosse verificada pelo teste do reagente de
Folin-Ciocalteau. Os sobrenadantes foram combinados para a obtencdo do extrato. Os extratos
foram evaporados a vacuo (Laborota 4000, Heidolph, Germany) a 30 °C, liofilizados e
armazenados a -40 °C. O extrato liofilizado foi suspenso em agua Milli-Q (10 mg de extrato
liofilizado mL de agua™®) antes da utilizagao.

A capacidade redutora das amostras foi determinada espectrofotometricamente
(SINGLETON; ROSSI, 1965). Resumidamente, 1 mL de cada extrato foram adicionados a 9 mL
de agua destilada e 1 mL do reagente de Folin-Ciocalteu 1N. Apos 4 minutos foram adicionados
10 mL de uma solucéo tamp&o de carbonato de sodio (70 g L™). Ap6s 120 minutos de reagdo na
auséncia de luz e temperatura ambiente, as amostras foram lidas em espectrofotémetro (Ultrospec

3100 pro UV/visible, Amersham Biosciences, Cambridge, UK) a 765 nm. As medic¢des foram
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realizadas em triplicata para cada amostra e os valores calculados a partir de uma curva padréo de
acido galico e expressos em mg de equivalentes de acido galico (GAE) por 100 g de amostra (base
seca, d.b.).

Para analisar a capacidade antioxidante (ORAC) dos extratos foi usada a metodologia de
Huang et al., (2002), com adaptacOes. Utilizou-se o antioxidante padrdo Trolox (6-hydroxy-
2,5,7,8-tetramethylchroman-2-carboxylic acid) (Sigma Aldrich, St. Louis, Missouri, EUA),
fluoresceina sodica (Sinty, Sdo Paulo, Brasil), gerador de radical livre peroxila AAPH (2,2’-Azobis
(2-amidinopropane) dihydrochloride) (Sigma Aldrich, St. Louis, Missouri, EUA), fosfato de
potéassio monobésico anidro e fosfato de potéssio dibasico anidro (Vetec, Rio de Janeiro, Brasil).

Este método verifica a capacidade sequestradora de um antioxidante frente a um radical
peroxila induzido pelo AAPH a 37 °C. Em cada poco de microplaca foram adicionados 25 uL dos
extratos previamente diluidos em tampédo fosfato de potassio 75 mM e 150 uL da solucdo de
trabalho de fluoresceina (81nM). A placa foi incubada por 10 min a 37 °C, sendo os Gltimos 3 min
sob agitacdo constante. Apos foram adicionados 25 uL da solucédo de AAPH (152 mM).

Para 0 monitoramento do decaimento da fluorescéncia foi utilizado um leitor de fluorescéncia
(Enspire 2300, Multimode Plate Reader, Perkin EImer, USA) a 37 °C por 90 min ou até atingir
menos de 0,5% do valor inicial. Foram usados comprimentos de onda de excitacdo e emisséo de
485 nm e 528 nm, respectivamente. Foi confeccionada uma curva padrdo com Trolox (0 — 96 uM)
e os resultados foram calculados a partir da area sob a curva de emissdo de fluoresceina (OU;
HAMPSCH-WOODIL; PRIOR, 2001) e expressos como pumol de Trolox equivalentes por g de

amostra de polpa, espuma e p6 de bacaba (umol TE g, base seca).
4.3 Formulacao de sorvete com pé de bacaba

O po6 de bacaba foi aplicado para a fabricagdo de sorvete em duas formulages, uma com o
po obtido por FMD e outra com o p6 FMFD, cujos ingredientes e proporc¢des sao apresentados na
Tabela 2.2, conforme Utpott et al. (2020), com adaptacdes. Apos a pesagem, os ingredientes foram
homogeneizados em um liquidificador (Philips Walita, 600W, Varginha, Brazil) em velocidade
baixa por 5 minutos, em seguida utilizou-se uma sorveteira (Tramontina Express, Farroupilha,

Brasil) para a incorporagéo de ar na massa em temperatura de congelamento (-30 °C). Os sorvetes
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foram armazenados em potes de polietileno injetado de alta densidade (PEAD) a - 20 °C até a

realizacdo da analise sensorial para avaliacdo da sua aceitacao.

Tabela 2. 2-Formulagéo de sorvete

Ingredientes (%)
Agua 56
Leite em po integral 12
Acucar 10
DPO 100 super frioAromitalia® 9
P de bacaba 6
Glucosoft Aromitalia® 3
Creme de leite pasteurizado 48% 3
Glicose 1

O ingrediente DPO 100 super frio Aromitalia® é um p6 a base de leite para gelato, ja o

Glucosoft Aromitalia® contém dextrose em pd e maltrodextrina.
4.4 Analise sensorial do sorvete elaborado com pé de bacaba

O painel sensorial foi realizado no Laboratério de Anélise Sensorial da Universidade Federal
do Rio Grande do Sul (UFRGS). Os sorvetes foram apresentados aos provadores em um recipiente
codificado com trés digitos aleatorios, contendo aproximadamente 25 g do produto. As duas
amostras foram avaliadas por 60 provadores ndo treinados (35 mulheres e 25 homens, com idades
entre 18 e 59 anos). Os atributos (aparéncia, aroma, textura, sabor e aceitacdo global) foram
pontuados huma escala heddnica de 9 pontos (de 1- desgostei muitissimo para 9- gostei muitissimo)
de acordo com Meilgaard; Civille; Carr (2007). Antes da realizacdo do teste o projeto foi aprovado
pelo Comité de Etica em Pesquisa da UFRGS (Parecer n°. 3.510.113).

4.5 Extracdo de compostos bioativos dos pds de bacaba

Nessa etapa, 0s compostos bioativos do po bacaba obtidos por FMD e FMFD e foram
extraidos para avaliacdo dos efeitos da secagem, de acordo com as metodologias apresentadas a
sequir.
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45.1. Acidos graxos

Para a quantificacdo de acidos graxos (AG), primeiramente os lipideos foram extraidos a
frio (BLIGH; DYER, 1959) de 1 g de amostra, utilizando uma mistura a frio de trés solventes:
cloroférmio (5 mL), metanol (10 mL) e &gua destilada (4 mL). A homogeneizacao dos reagentes
com a amostra foi realizada em agitador rotativo por 30 min. Em seguida adicionou-se cloroférmio
(5 mL) e sulfato de sodio 1,5% (5 mL), homogeneizando-se por mais 2 minutos. Em funil de
decantacdo foi recolhida a camada inferior contendo os lipideos e o cloroférmio, sendo metade
desse volume seco em estufa a 105 °C até a evaporacgdo do solvente para o calculo da concentracédo
de lipideos e a outra metade seca em nitrogénio para posterior esterificacdo dos &cidos graxos.

A esterificagdo foi realizada conforme Joseph; Ackman (1992), adicionando 1,5 mL de
solucdo metanoica de NaOH 0,5M ao tubo de vidro com os lipideos extraidos anteriormente. Apos
homogeneizacao em vortex, o tubo foi aquecido em banho-maria a 100 °C por 5 minutos, resfriado,
e adicionado 2 mL de trifluoreto de boro 13% (BF3). O tubo contendo as amostras foi novamente
aquecido em banho-maria a 100 °C por 30 minutos e resfriado. Na sequéncia foram adicionados
isooctano (2 mL) e solu¢éo saturada de NaCl (5 mL), agitando-se em vortex por 30 segundos apos
a adicdo de cada reagente. Apos a separacdo das fases, a fase de isooctano contendo metil éster
(fase superior) foi transferida para um vial para cromatografia gasosa e seco com nitrogénio gasoso
comercial. Os vials foram mantidos sob congelamento (-18 °C) até inje¢do no cromatdgrafo gasoso.

4.5.2. Carotenoides

O extrato de carotenoides foi obtido conforme Rodriguez-Amaya (2001), utilizando-se
acetona (20 mL) para a extracdo dos carotenoides de 3 g de cada amostra, com homogeneizacao
em T25 digital Ultra-Turrax® (IKA, Sao Paulo, Brazil). Ap6s a homogeneizacao foi realizada a
filtragem a vacuo e adicionado novamente o solvente. Esse procedimento foi repetido até a
exaustdo da cor na amostra (extracdo exaustiva). Posteriormente realizou-se o0 particionamento em
funil de separacéo utilizando agua destilada (até aproximadamente a metade do volume do funil) e
uma mistura de éter de petroleo (50 mL) e éter etilico (50 mL). Por similaridade de polaridade os
carotenoides e lipidios ficaram retidos nos éteres e foi realizada a lavagem das amostras com agua

destilada até que ficassem translucidas. A fragéo etérea foi recolhida em béquer e acrescentado ao
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mesmo volume obtido, KOH metandlico 10 % para a saponificacdo dos lipideos e clorofila e
desesterificacdo dos carotenoides. Apds esse periodo o alcali foi removido por lavagem com agua
destilada e o extrato foi recolhido e concentrado (T < 25 °C) em evaporador rotativo (Heidolph,
Laborota 4000, Schwabach, Alemanha), seco com N2 e armazenado em frascos ambar em freezer
(-18 °C).

4.5.3. Compostos fenolicos

Para a extracdo das antocianinas utilizou-se 0,5 gramas de amostra seguindo o protocolo de
Zanatta et al. (2005). Foram feitas 5 diluicdes sucessivas em solucdo metandlica de HCI 1%, com
homogeneizacdo em T25 digital Ultra-Turrax® (IKA, S&o Paulo, Brazil) e filtracdo a vacuo, até as
amostras nédo apresentarem mais cor. O extrato foi concentrado para um volume final de 2 mL em
evaporador rotativo (T < 38 °C) e passado em filtro (Millex LCR 0,45 um, 13 mm) para injecao
imediata no cromatdgrafo.

Os compostos fenolicos ndo-antocianicos foram extraidos da amostra (0,5 g) com uma
mistura de metanol/agua (80:20 v/v, acidificada com 0,1% de acido férmico) sob agitagdo em
vortex (Phoenix Luferco, Sdo Paulo, Brazil) durante 5 min (25 °C + 3 °C). Centrifugou-
se (5 min/3000 g, 4 °C) e os sobrenadantes foram recolhidos em baldo. Repetiu-se esse
procedimento cinco vezes para obter-se uma extracdo exaustiva dos compostos conforme teste
prévio usando o reagente Folin-Ciocalteau. Os sobrenadantes foram combinados para obter o
extrato final. O metanol nos extratos foi removido em rotaevaporador a 30 °C e 0 extrato
imediatamente injetado no HPLC (RODRIGUES; MARIUTTI; MERCADANTE, 2013).

4.6 Analises cromatogréaficas
4.6.1. Cromatografia Gasosa (CG)

A injecdo dos esteres metilicos dos AGs diluidos em hexano foi realizada em um
cromatégrafo gasoso com detector de ionizacdo de chama (GC/FID-2010, Shimadzu, Kyoto,
Japdo), equipado com uma coluna capilar de silica fundida (Rtx-Wax, Restek, 30 m x 0,25 mm x
0,25 um). Foram seguidas as condigdes cromatograficas descritas por David; Vickers (2005),
utilizando H2 como gas de arraste. O tempo de retencdo de cada acido graxo foi observado para a
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sua identificacdo comparando com uma mistura padrédo (FAME-Mix 37, Sigma®) e a quantificacdo
seguiu 0 método Ce 1b-89 da AOCS (1997).
4.6.2. Cromatografia Liquida de Alta Eficiéncia (CLAE)

Um cromatografo Agilent® (1100 Series, Santa Clara, USA), equipado com bomba
quaternaria (Agilent 1100 Series, modelo G1311A, Waldbronn, Alemanha) e detector UV-
Vis (Agilent 1100 Series, modelo G1314B) foi empregado para obter a distribuicéo relativa dos
carotenoides e antocianinas nas amostras.

Para a analise de carotenoides operou-se com uma coluna de fase reversa C30 polimérica (3
um, 250 x 4.6 mm i.d.; YMC, modelo CT99S0O3-2546WT). Injetou-se 5 pL do extrato bruto
resuspendido em MTBE, com exposi¢éo do frasco ao ultrassom (Unique, modelo USC 1400A) por
15 min e filtragem em filtro Millex LCR de 0,45 um.

A corrida foi feita usando gradiente de eluicdo da fase movel que consistia de agua Milli-Q,
metanol e MTBE, na proporc¢ao inicial de 5:90:5, atingindo aos 12 min 0:95:5, aos 25 min 0:89:11,
a0s 40 min 0:75:25, e aos 60 min 0:50:50 (v/v/v), numa taxa de fluxo de 1 mL.min"! e temperatura
da coluna de 22 °C.

A fim de obter-se a separacdo das antocianinas, empregou-se uma coluna de fase reversa C18
Shim-pak CLC-ODS (5 um, 250 x 4,6 mm i.d.; Shimadzu, Canby, USA). Foram injetados 5 pL do
extrato, tendo como fase mdvel acido fosférico aquoso 4 % /metanol com o gradiente linear
deconcentracdo variando de 85:15 para 20:80 (v/v) durante os primeiros 25 min, tornando-se
isocratica nos 15 min finais a uma taxa de 1 mL.min e temperatura da coluna de 25 °C.

Para a avaliagdo dos PCs ndo-antocianicos foi seguido o protocolo de Rodrigues et al. (2013)
usando um HPLC-PDA (Waters Alliance 2695, Milford, USA) equipado com um detector de
matriz de fotodiodos (Waters 2998) e sistema de mistura de solventes quaternario. Utilizou-se uma
coluna de fase reversa LiChrospher® RP-18, (5 um, 250 x 4,6 mm, Merck KGaA, Darmstadt,
Germany) com uma taxa de fluxo de 0,7 mL / min e a uma temperatura de 29 °C. A fase modvel
consistiu em solvente A [99,5:0,5 A&gua/acido formico, (v/v)] e solvente B [99,5:0,5
acetonitrila/acido formico, (v/v)], a um gradiente linear de A/B de 99:1 (v/v) a 50:50 A/B em 50

minutos, e entdo para 1:99 (v/v) A/B ap6s 5 min, retornando as condi¢es iniciais aos 67 min.
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Os cromatogramas obtidos foram processados nas faixas caracteristicas para cada grupo,
carotenoides monitorados a 450 nm, antocianinas a 520 nm, &cidos hidroxibenzoicos a 280 nm,
acidos hidroxicinamicos a 320 nm e flavondis a 360 nm. Para a quantificacdo dos compostos foi
realizada a integragdo das areas dos picos que foi correlacionada as suas concentragdes através de
curvas de calibracéo de padres comerciais, construidas usando cinco diferentes concentragdes. Os
limites de identificacdo, quantificacdo e coeficiente de determinacdo dessas curvas sao
apresentados na Tabela S4.

4.6.3. Espectrometria de massas

Para obter-se 0s espectros de massas dos PCs presentes nas amostras foi utilizado um
cromatégrafo (Shimadzu, Kyoto, Japdo) com detector DAD (Shimadzu, SPD-M20A) acoplado a
um espectrdometro de massa com analisador hibrido do tipo quadrupolo- tempo de voo e uma fonte
de ionizacdo por electrospray (ESI) (micrOTOF-Q IlI, Bruker Daltonics, Bremen, Alemanha)
operando no modo de ionizagéo negativo.

Antes da inje¢do no equipamento os extratos foram purificados e concentrados por extragao
em fase sélida (SPE) conforme Bochi; Godoy; Giusti (2015). Utilizou-se um cartucho Strata ® C-
18-E (Phenomenex, Torrance, USA), previamente ativado com metanol e condicionado com agua
acidificada (0,1% (v/v) de acido férmico). Foram realizadas duas lavagens com &gua acidificada
com &cido férmico (0,1% (v/v), utilizando 2 mL de metanol acidificado (0,1% (v/v) de &acido
férmico) para a elui¢do do extrato purificado.

Esses extratos foram injetados no HPLC-DAD-MS/MS e os PCs ndo antocianicos separados
em uma coluna de fase reversa 250 mm x 4.6 mm i.d., 4 um, Synergi Hydro-RP (Phenomenex,
Torrance, USA). As condig¢des cromatograficas seguiram o descrito por Rodrigues et al. (2013)
com o espectrdmetro de massa operando na faixa de varredura de m/z 100 a 1500, no modo

automatico, com a energia de fragmentacdo variando de 35 a 50 eV.
4.7 Isotermas de equilibrio dos pés obtidos por FMD e FMFD

O método estatico gravimetrico foi usado para a construcdo das isotermas de adsor¢éo,
empregando-se oito solugdes salinas saturadas (LiCl, CH3COOK, MgClz, K2CO3z, Mg (NO:s),
NaCl, KCl e K>SOg4) para a obtencdo de diferentes umidades relativas, que variaram na faixa de 11
a 97 % (GREENSPAN, 1977). As solucgdes (20 mL) foram distribuidas em potes herméticos de
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vidro. Dentro dos potes, sobre uma plataforma de policloreto de vinila foram colocadas as amostras
em triplicata (1,5 g de cada), acondicionadas em capsulas de aluminio (Figura 2.4). Para prevenir
o crescimento de fungos durante o armazenamento, timol cristalino foi colocado nos frascos com
alta umidade relativa (a,,>0,5). Os potes foram acondicionados em um equipamento termicamente
isolado, com circulacdo de ar (BOD NL-41-01 A, New Lab, Piracicaba, SP, Brasil) mantido na
temperatura de 25+ 0,3 ° C (THAM et al., 2016). As amostras foram pesadas duas vezes por
semana em uma balanca analitica até a massa tornar-se constante entre duas pesagens sucessivas
(x 0.001g). A umidade final (em base seca) da amostra foi determinada pelo método de estufa,
metodologia n°. 934.06 (AOAC, 1990) obtendo-se os valores de umidade de equilibrio, que eram
correlacionados com a atividade de agua (MASAVANG; ROUDAUT; CHAMPION, 2019).

Figura 2. 4 Aparato para determinagdo das isotermas de equilibrio.

Fonte: O autor, 2019.

Para a construcdo das isotermas de sor¢do os dados experimentais foram ajustados ao
modelo de Guggenheim, Anderson e de Boer (GAB) Eq. 9, que correlaciona o teor de umidade de
equilibrio dos pds para cada temperatura com a respectiva atividade de agua, obtendo-se o valor de
umidade de monocamada.

XmCcaBKGaBa
Xe = - - (9)
[(1-Kgapaw)(1-Kgapaw+CcaBKGaBAw)]

Onde X.¢é a umidade de equilibrio (% peso seco), X,,é a umidade de monocamada, C;45 € Kgap

sdo constantes do modelo e a,, € a atividade de agua.
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Os parédmetros dos modelos de sorc¢éo foram estimados a partir dos resultados experimentais

usando a anélise de regressao néo linear.
4.8 Analises térmicas dos pos obtidos por FMD e FMFD

Para determinar a temperatura de transigdo vitrea (T g) dos pés obtidos por FMD e FMFD
foi utilizada a técnica da calorimetria de varredura diferencial (Differential Scanning Calorimetry
- DSC), que registra mudancas no calor especifico durante um evento térmico a que uma amostra
foi submetida (BHANDARI; HOWES, 1999).

Foi usado um calorimetro (Perkin Elmer Corp, Shelton, CT, EUA) acoplado com um
sistema de refrigeracdo de nitrogénio liquido (Cryofab INC, EUA) e calibrado com indio
(temperatura de fusdo 156,6°C, energia de transi¢do 28,45 J/g). Nitrogénio seco foi usado como
gas de purga (20 mL.min). Aproximadamente 5 mg de pd de bacaba obtida apds a estabilizagdo
de cada amostra utilizada para a construcdo das isotermas de equilibrio foi colocada em uma
“panela” de aluminio hermeticamente selada. Outra “panela” igual e vazia foi utilizada como
referéncia. Ambas foram resfriadas a - 20 °C e posteriormente aquecidas até 120 °C, a uma taxa de
10°C.mint. O Software Perkin Elmer Pyris, versdo 10.0 (Perkin Elmer Inc., Shelton, CT, EUA)
foi usado para calcular a temperatura de transicdo vitrea (Tg). As andlises foram realizadas em
duplicata.

Para verificar o perfil de decomposicdo térmica dos pds de bacaba foi realizada a analise
termogravimétrica (TGA). Os termogramas foram obtidos em um analisador termogravimétrico
(TGA-1, Perkin Elmer Inc., Shelton, CT, EUA) com taxa de aquecimento de 25-600 °C, 10 °C

min‘t, sob atmosfera dinamica de nitrogénio (vazdo de 20 ml min™).

4.9 Mudancas no perfil de acidos graxos dos pés de bacaba durante quatro meses de

armazenamento

Os p6s de bacaba obtidos por FMD e FMFD foram acondicionados em diferentes
embalagens (laminada e transparente) e atmosfera (com e sem vacuo), contendo aliquotas de 2 g
de cada amostra. Os pacotes foram armazenados durante 4 meses em estufa a 25 £+ 2 °C, expostos

a luz fluorescente com uma intensidade de 900-1000 lux (MS6610 da Akso) durante 12 horas por
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dia. As andlises de &cidos graxos do p6 foram realizadas no primeiro dia e, posteriormente, a cada

30 dias, conforme descrito anteriormente nas secdes 4.4.1 e 4.5.1.
4.10 Morfologia das particulas

A aparéncia e a morfologia das particulas dos pds foram estudadas através da microscopia
eletronica de varredura (MEV), no Centro de Microscopia Eletronica da Universidade Federal do
Rio Grande do Sul. As amostras foram fixadas em stubs, com fita de carbono e metalizadas com
uma liga de ouro, cuja espessura de recobrimento foi de 25 nm. As amostras foram entdo
observadas em um microscopio eletrénico de varredura JSM-6060 (JEOL, EUA), operando com
tensdo de trabalho de 5 kV, em amplia¢Ges de 100, 300, 600 e 1000 x.

4.11 Analises Estatisticas

Para avaliacdo das espumas foi realizado um planejamento fatorial completo 22 com trés
pontos centrais e quatro axiais, gerando dezenove experimentos (Montgomery, 2000). A
metodologia de superficie de resposta (RSM) foi aplicada para avaliar os efeitos do tipo e da
concentracdo de aditivo nas respostas analiticas para densidade, estabilidade e capacidade de
formacdo de espuma. As analises de qualidade do produto foram feitas em triplicata e os resultados
expressos em média + desvio padrdo. A comparacdo dos valores médios entre os tratamentos foi
realizada por andlise de variancia (ANOVA) de um fator com teste de Tukey (p <0,05) seguida da
analise de componentes principais (PCA). Todas as analises estatisticas foram realizadas utilizando
o software Statistica 12 (Statsoft Inc., Tulsa, USA).

Todas as analises de compostos bioativos foram feitas em triplicata e os resultados expressos
em média + desvio padrdo. A comparacdo dos valores médios entre os tratamentos foi realizada
por andlise de variancia (ANOVA) de um fator com teste de Tukey (p <0,05) seguida da analise de
componentes principais (PCA), uma analise estatistica multivariada que permite o reconhecimento
de padrbes existentes entre os tratamentos. Todas as analises estatisticas foram realizadas
utilizando o software Statistica 12 (Statsoft Inc., Tulsa, USA).
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CAPITULO 3:RESULTADOS E DISCUSSAO
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Abstract

This work studied the foam-mat drying (FMD) of bacaba pulp, evaluating the parameters of foam-
forming and the effects of thickness layer (5-15 mm) and temperature (50-70 °C) during the drying
process. The results showed the need for an emulsifier, in addition to the foaming agent, to obtain
a low density and stable foam. The powder showed high content of proteins (15.9 + 0.6 %),
fibers (49.6 £ 0.4 %), and lipids (35.6 £ 0.2 %). The combination of the lowest drying temperature
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and thickness resulted in a final product with good solubility (37.5 + 1.2 %) and a high antioxidant
capacity (525 + 13 umol TE g), which suggests a great potential for use in the development of
functional products.

Keywords: bacaba; foam-mat drying; powder; antioxidant capacity; diffusivity.
5.1 Introduction

The Brazilian flora is rich in fruits with high nutritional value but only consumed locally, and
whose commercial use is minimal or nonexistent. Bacaba (Oenocarpus bacaba Mart.) is a fruit
produced by a palm tree native to the Amazon rainforest whose clusters are collected in the
extractive system and occasionally traded in street markets. The fruits are purple-round with about
1.5 cm in diameter. Their processing with water produces an oleaginous and mucilaginous
beverage with a yellowish-white color. This drink is also known as bacaba-wine or bacaba-milk
and has a pleasant taste, similar to the worldwide known acai (Euterpe oleracea) (ABADIO FINCO
et al., 2012; PUERARI; MAGALHAES-GUEDES; SCHWAN, 2015; SMITH, 2015).

Previous studies reported that bacaba has a high content of bioactive compounds (flavonoids,
anthocyanins) and great antioxidant activity; thus, it has a high potential to be used as a functional
ingredient for food and pharmaceutical applications (ABADIO FINCO et al., 2012). The bacaba is
seasonally available. As its pulp is highly perishable, the use of a drying process is an alternative
to preserve its antioxidant properties, concentrate its compounds, increase its useful life, reduce
transport and storage costs, and allow for several industrial applications (NAKNAEN;
CHAROENTHAIKIJ; KERDSUP, 2016).

Spray-drying is a widely used technique for producing powdered foodstuffs but has limited
applicability for pulps and fruit juices with high viscosity. A study on spray-drying of acai pulp
reported clogging and losses due to product adhesion to the drying camera's inner walls, being
necessary a pre-filtration step. However, the reduction in its total solids content resulted in a
significant nutritional loss and low energy efficiency (TONON et al., 2009a). Like the acai pulp,
the bacaba pulp is rich in lipids and fibers (PUERARI; MAGALHAES-GUEDES; SCHWAN,
2015; SANTOS et al., 2013b) and will probably face the same problems during spray-drying.
Lyophilization is another drying process used for heat-sensitive foods; it consists of freezing the
material and reducing the pressure to allow the water sublimation directly from the solid to the
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gaseous phase. It is a slow and costly technology compared to other techniques due to the
equipment's energy expenditure, being applied to products with high-added value (ABBASI;
AZIZPOUR, 2016).

Many studies have recently reported using the foam-mat drying (FMD) technology to dry heat-
sensitive liquid or semi-solid foods by transforming them into a stable foam using additives such
as emulsifiers and foam stabilizers. Subsequently, the foam is spread on mats as thin layers and is
dehydrated in mild temperatures, most often by hot air drying at atmospheric pressure. Still, the
dehydration can also be carried out using microwave-drying (QADRI; SRIVASTAVA, 2015),
vacuum-drying (SRAMEK et al., 2015), or freeze-drying (SEERANGURAYAR et al., 2017). The
drying rate is high due to the large surface area for moisture evaporation and the foam porosity,
facilitating water movement by diffusion and capillarity (THUWAPANICHAYANAN;
PRACHAYAWARAKORN; SOPONRONNARIT, 2012). Afterward, the foam is disintegrated to
obtain a powdered product similar to the ones obtained by spray-drying and freeze-drying.

The FMD technology has already been applied for several food products, including mango
(CHAUX-GUTIERREZ et al., 2017a), cantaloupe pulp (SALAHI; MOHEBBI; TAGHIZADEH,
2017), banana (NAKNAEN; CHAROENTHAIKIJ; KERDSUP, 2016;
THUWAPANICHAYANAN; PRACHAYAWARAKORN; SOPONRONNARIT, 2012), yogurt
(KRASAEKOOPT; BHATIA, 2012), jambolan juice (CARVALHO et al., 2017), and
yacon (FRANCO et al., 2015b).

Considering that the bacaba fruit has high nutritional value and functional potential, and studies
about its processing are scarce, this study aims to develop a dehydration process of the bacaba pulp
by foam-mat drying.

The foaming was evaluated by studying the emulsifier and foaming agent's effects on foam density
and stability. The FMD process was performed using a combination of three foam thicknesses and
three temperatures to evaluate the impact of these process parameters on the dehydration process
and the bacaba powder characteristics. The moisture effective diffusivity was calculated for each
drying condition. The powders were characterized by their physicochemical properties and

antioxidant capacity.
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5.2 Material and methods
5.2.1. Preparation and characterization of bacaba pulp

The bacaba fruits were acquired in a street market located in Palmas, Tocantins State, Brazil
(10°11'52.4"S; 48°19'45.4"W), in September 2017. The raw fruits were manually selected by
visual inspection (purple peel), washed in running tap water, and sanitized (immersion in sodium
hypochlorite 100 ppm solution for 15 min). The pulp extraction methodology was adapted from
Puerari et al.(2015). The fruits were immersed in water at 50 °C in a volume ratio of 1:1 for 15 min
and then transferred to a vertical blade extractor (DES-20, Braesi, Caxias do Sul, Brazil) to separate
the peels and seeds. The pulp was packed in polyethylene bags, sealed under vacuum, and stored
in a freezer (-18 °C) protected from light.

The proximate composition of the bacaba pulp was determined according to the protocols of
AOAC (1990) for moisture (method n°. 934.06), ash (method n° 923.03), lipids (method n°.
960.39), and proteins (method n°. 960.52, using the correction factor of 6.25). The carbohydrate
content was calculated by difference on a dry weight (d.w.). The total dietary fiber was measured
by the enzymatic-gravimetric method in a dried and degreased sample (method n°. 985.29). The
total soluble solids content was determined using a portable digital refractometer (Pocket
Refractometer, Model Pal-1, Atago, Brazil), and the results were expressed as the percentage of
total weight (method n°. 932.12). The pH was measured by a bench pH-meter (Model DM-22,
Digimed, Brazil). The total solids content (%) was determined by subtracting the moisture content
from 100 %.

5.2.2. Foam preparation and characterization

Based on a literature review, different foaming agents (albumin, Super Liga Neutra®, or
carboxymethylcellulose), combined or not with an emulsifier (Emustab® or lecithin), were tested
to evaluate bacaba foamability using different additives. According to our preliminary
investigations (data not shown), powdered egg albumin (Albumina, Naturovos, Salvador do Sul,
Brazil) was the most suitable foaming agent, and it was necessary the addition of an emulsifier in
the formulation (Emustab Selecta®, Duas Rodas Industrial Ltda., Jaragua do Sul, Brazil). There

was no foaming using only one of the additives or other combination of additives. The
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emulsifying/stabilizing agent used is composed of water, monoglycerides of distilled fatty acids (E
471), fatty acid salt (E 470), sorbitan monostearate (E 491), and polyoxyethylene sorbitan
monostearate (E 435).

The foams were prepared by mixing the pulp (8.35 % solids, mass fraction) with the additives
under whipping using a domestic planetary mixer (300 W, Arno SX80, Sdo Paulo, Brazil) at
maximum speed for 20 min (FRANCO et al., 2015a). Both egg albumin powder (EA) and
Emustab® (EMU) were simultaneously added to 100 g of frozen bacaba pulp at the quantities of
2.0, 2.88, 5.0, 7.12, or 8.0 g according to a 22 central composite design with two replicates at the
factorial and axial points, and three replicates at the central point (Supplementary Table 1).

The treatments were identified according to the concentration of the additives. For example,
EA(2.0)-EMU(5.0) is the code for foam formed using 2.0 g of EA and 5.0 g of EMU. The foams
were immediately analyzed.

The densities of the pulp and the foams were determined by weighting a fixed volume of pulp or
foam in a graduated cylinder (KARIM; WAL, 1999). The foam stability index (%) is the difference

between the initial foam volume (vofoam) and the final foam volume (vf,qn,) after 120 min,
according to Eg. 5.1 (FRANCO et al., 2015a).
Stability index (%) = L2 x 100 (5.1)

0foam

5.2.3. Foam-mat drying

The dehydration kinetics was evaluated at the temperatures of 50, 60, and 70 °C in a convective
tray dehydrator (DS-600, DAS Dehydrators, Sdo Paulo, Brazil), with constant air velocity of
1.25m s 1. The selected foam was spread over non-stick paper trays with polypropylene edges
(length 16 cm, width 12 cm, and thicknesses of 5, 10, and 15 mm). Each treatment was identified
by the thickness of the foam layer and the drying temperature. For example, BPL5T50 is the code
for bacaba powder (BP) dried under the conditions 5-mm thickness layer (L) and temperature (T)
of 50 °C.

During the drying process, the moisture loss was recorded by weighing the trays on a scale (0.01

g) at time 0, and then every 10 min until constant weight. The dried product was scraped from the
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trays, crushed with mortar and pestle, vacuum packed in polyethylene bags, and stored (-18 °C) in
the dark for further analysis.
Samples of raw bacaba pulp and bacaba foam were also lyophilized (Liotop Freeze-Dryer L101,

Liobras, S&o Carlos, Brazil) to be used as a control for the bacaba powder analysis.
5.2.4. Drying kinetics and water effective diffusivity

The drying kinetics was obtained from the plots of the moisture ratio (MR, Eq. 5.2) as a function
of the drying time (t) for each temperature and layer thickness (IBARZ; BARBOSA-CANOVAS,
2003).

X—Xeq
XO_Xeq

MR = (5.2)

In Eg. 2, MR is the moisture ratio, dimensionless; X is the moisture content at time ¢t, X, is the
initial moisture content, and X, is the equilibrium moisture content, obtained by linear regression
of the experimental data of drying rate versus time at the end of the drying process. The moisture
content was expressed in kilograms of water per kilogram of dry matter (kg kg™2).

The effective diffusivity of the water in the foams was calculated using Fick's diffusion equation
(Eq. 5.3) applied for an infinite flat plate (CRANK, 1975):

MR = %exp (—%Deﬁt) (5.3)
where D, is the effective moisture diffusivity (m?s1), and L is the layer thickness (m). The layer
thickness was measured at the beginning (L,) and the end (L) of the drying process using an
analogic external micrometer (Mitutoyo, Sdo Paulo, Brazil). To take into account the shrinkage,
the layer thickness was considered to vary linearly with MR (Eq. 5.4).

L=MR(Ly—Ls) +Ls (5.4)
The effective diffusivity was estimated by fitting the experimental data to Equations 6.3 and 6.4
using EMSO Process Simulator (Environment for Modeling, Simulation, and Optimization;
academic beta version 0.10.9) software (SOARES; SECCHI, 2003), free download for educational
use at https://www.eng.ufrgs.br/trac/alsoc.
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5.2.5. Physicochemical properties of bacaba powder

The centesimal composition was determined according to the methodologies specified
above (item 6.2.1). The water activity (a,,) was determined by a portable water activity meter
(HygroPalm, Rotronic, Bassersdorf, Switzerland) at 20 = 1.5 °C. The particle size distribution of
was determined using Tyler series screens with aperture sizes of 841 pm, 420 um, 177 pm, and
149 pum.

The color was determined using a portable colorimeter (Konica Minolta, CR 400 model,
Singapore) calibrated with a white disk. The color was expressed by the coordinates L*, a* and b*,
according to the CIELab system. The value L* represents the luminosity (0 = black, 100 = white),
a* ranges from green (-) to red (+), and b* from blue (-) to yellow (+). The values of AE (color
variation compared to the freeze-dried foam), H  (Hue angle) or hue and C (Chroma) were
calculated using Equations 5.5, 5.6 and 5.7 (MCGUIRE, 1992; ROBERTSON, 1990).

AE = \/(Aa*)? + (Ab*)? + (AL*)? (5.5)
¢ =J(@)Z+ (b2 (5.6)
H® = arctan (Z—) (5.7)

Solubility was measured as described by Abbasi and Azizpour (2016) with some modifications. A
sample of 1g was added to 15mL of distilled water, homogenized and
centrifuged (2500 g/15 min), the supernatant was transferred to a petri dish and dried at 105 °C for

5 h. The solubility was calculated according to Equation 5.8.

mo—mq
s = (P£™) x 100 (5.8)
where S is the solubility, V is the volume of the supernatant, m, and m, are the weight of the empty
petri dish and the petri dish after drying, respectively.

5.2.6. Invitro antioxidant capacity

The antioxidant compounds were extracted according to Rodrigues et al. (2013). The extracts were
obtained by successive extractions of 0.10 g of powder sample with 25 mL of a mixture of
methanol:water:formic acid (80:20:0.35, v:v:v) by vortex (Phoenix Luferco, SP, Brazil) for 5 min

at room temperature 25 + 3 °C. After each extraction, the tubes were centrifuged for 5 min at
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5000 g, and the supernatant was reserved. Five extractions were required until the absence of
antioxidant compounds in the extract was verified through the Folin-Ciocalteau reagent. The
supernatants were combined to obtain the final extract. The extracts were evaporated in a vacuum
rota evaporator (Heidolph, Laborota 4000, Schwabach, Germany), at 30 °C, lyophilized, and stored
at -40 °C for ORAC (Oxygen Radical Absorption Capacity Assay) analysis.

5.2.7. Total phenolic content (TPC)

The reducing capacity of the samples was determined spectrophotometrically (SINGLETON;
ROSSI; JR, 1965). Briefly, 1 mL of each methanolic extract described above was added to 9 mL
of distilled water and 1 mL of the Folin-Ciocalteau reagent (1 N). After 4 min, 10 mL of a sodium
carbonate buffer solution (70 g L) was added. After 120 min of reaction in the absence of light
and room temperature, the samples were read in a spectrophotometer (Ultrospec 3100 pro
UV/visible, Amersham Biosciences, Cambridge, UK) at 765 nm. The measurements were
performed in triplicate for each sample and the TFC was determined using a standard curve of
gallic acid and expressed as milligrams of gallic acid equivalents per gram of dry sample (mg GAE
gh).
5.2.8. Antioxidant Capacity (ORAC)

The ORAC assay procedure was adapted from the methodology of Huang et al. (2002). The
lyophilized extract was suspended in Milli-Q water (1:1) and diluted to 150 pg g* before use. The
ORAC method verifies the sequestering ability of an antioxidant against a peroxyl free radical
generator (AAPH) at 37 °C. In each well of microplate were added 25 L of the extracts previously
diluted in 75 mM potassium phosphate buffer, prepared using anhydrous monobasic potassium
phosphate and anhydrous dibasic potassium phosphate (Vetec, Rio de Janeiro, Brazil) and 150 pL
of the working fluorescein solution (81 nM), prepared with sodium fluorescein (Sinty, Sdo Paulo,
Brazil). The plate was incubated for 10 min at 37 °C, the last 3 min under constant stirring.
Afterward, 25ul of the AAPH solution (152 mM) [(2,2'-azobis (2-amidinopropane)
dihydrochloride, Sigma Aldrich, USA] was added.

A fluorescence reader (Enspire 2300, Multimode Plate Reader, Perkin Elmer, Santa Clara, USA)

was used to monitor fluorescence decay at 37 °C for 90 min. Excitation and emission wavelengths
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of 485 nm and 528 nm, respectively, were used. A standard curve with Trolox [(6-hydroxy-2,5,7,8-
tetramethylchroman-2-carboxylic acid), Sigma Aldrich, St. Louis, USA)] was made with
concentrations of 0 to 96 uM, and the results were calculated from the area under the fluorescein
emission curve and expressed as micromols of Trolox equivalent per gram of powders (umol TE

gl, dry weight).
5.2.9. Statistical analysis

The effects of additive type and concentration on the foam density and stability were evaluated
using a 22 central composite design, and analyzed by a second-order regression model using
RStudio (RStudio Inc., Boston, USA) with rsm package (LENTH, 2009). The analyzes for the
characterization of the bacaba pulp and product quality were performed in triplicate. Comparison
of means among treatments was performed by Tukey's test (a« = 0.05) using Statistica 10.0 (Statsoft
Inc., Tulsa, USA).

5.3 Results and discussion

The bacaba pulp showed a low soluble solids content (2.8 % + 0.7) and low acidity (pH of 5.4 + 0.1)
(Table 3.2); it also presented a high content of fibers (49.6 + 0.4 %, d.w.) and lipids (35.6 + 0.2 %,
d.w.), indicating that the pulp is an oil-in-water emulsion, where the oil is the dispersed phase. The
moisture content of 91.6 + 0.9 % depends on the amount of water used during the extraction

process.
5.3.1. Evaluation of bacaba foams

The bacaba foam density (Fig 3.1a) was affected by both the egg albumin and the emulsifier
(R?=0.959, p-value < 0.001). The density ranged from 0.57 g cm™ to 0.99 g cm. The lowest
density was achieved at high emulsifier concentrations (5.0 and 7.12 g per 100 g of bacaba pulp).
The foam stability (Fig. 3.1b) was also affected by both the egg albumin and the emulsifier
(R?=0.943, p-value < 0.001), with the lowest stabilities (94 %) observed with low egg albumin at
the treatments EA(2.88)-EMU(2.88) and EA(2.0)-EMU(5.0). All remaining formulations
presented stability above 97 % after the tested period; thus, the foam proved to be mechanically
stable, an essential aspect for efficient drying (KARIM; WAL, 1999).
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(b) Stability (%)
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Figure 3. 1-Contour plots for the effect of Egg Albumin and Emulsifier on the (a) density (g cm) and (b)
stability (%) of bacaba foam.

The egg albumin (EA) proteins have high water solubility; during foam formation, they diffuse
into the air/water interface where they are adsorbed through hydrophobic interactions, trapping the
gas in a lamellar film formed between the aqueous and the gas phases (DAMODARAN; PARKIN;
FENNEMA, 2007).

The presence of a low molecular weight surfactant, such as monoglycerides (EMU), helps to reduce
the interfacial tension between the air, oil, and aqueous phases, as well as to improve the stability
by increasing the resistance of the films to the strain caused by the liquid (AZIZPOUR et al., 2014;
FRANCO et al., 2015a).

Foam density and stability are critical variables for foam drying processes. Mechanically and
thermodynamically stable foams allow rapid and efficient water removal (ABBASI; AZIZPOUR,
2016). This variable is influenced by the physical and chemical properties of the interface and the
continuous phase. The use of soluble proteins, such as albumin, results in the formation of a
viscoelastic film that prevents the rupture and coalescence of the gaseous bubbles dispersed in the
liquid phase. The low density of the foam, achieved by incorporating air during whipping,
facilitates water removal (KUDRA; RATTI, 2006).
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5.3.2. Drying characteristics of bacaba foam mats

The foam-mat drying (FMD) of the bacaba pulp was performed using the formulation
EA(2.88)-EMU(7.12), which presented the lowest density and highest stability (p < 0.05).

As expected, higher air temperatures increased the drying rates in all thickness layers (Fig. 2a).
The bacaba foam dehydration curves (Fig. 2b, 2c and 2d) show only falling-rate period, suggesting
diffusion as the most likely physical mechanism to explain the internal moisture movement in the
product (IBARZ; BARBOSA-CANOVAS, 2003). Similar behavior was observed for the FMD of
yacon (FRANCO et al., 2017).

The shortest time required to reach the equilibrium moisture was 4 h, at 70 °C and thickness of
5 mm. On the other hand, the binomial highest thickness (15 mm) and the lowest temperature
(50 °C) was the least efficient condition, taking 9.8 h for weight stabilization. In the tested
conditions, the thickness had a stronger influence than the temperature in the drying time, a result
also reported by Thuwapanichayanan et al. (2012).

Karim and Wai (KARIM; WAL, 1999) monitored the foam's temperature during drying of starfruit
purée and verified that it increased during the first 10 min. After this period, a slow variation of the
foam temperature was observed, indicating that the thermal energy was mainly being used to
evaporate the continuous layer of water on the foam surface. According to Franco et al. (2017),
this mechanism would limit the drying rate, although diffusion is the mechanism that governs the

internal movement of moisture.
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Figure 3.2-Effect of foam thickness and incoming air temperature on the moisture content (a) and drying
rate of dried bacaba pulp in the foam layer of 5 mm (b), 10 mm (c) e 15 mm (d). The code "sd" in plot (a)
legend stands for the data's average standard deviation.

FMD drying is faster than traditional tray drying due to the foam's high porosity; the water
movement from the inside to the surface occurs by capillarity through the liquid lamellae separating
the air bubbles. As a result, studies on FMD have reported high values of effective diffusivity
(RATTI; KUDRA, 2006; TEOH; LASEKAN; AZEEZ, 2016).

The effective diffusivity (D.fr) of water in the bacaba foam during the drying process ranged
between 0.49 and 6.23 x 10° m? s (Table 3.1), decreasing with the decrease in foam thickness
due to shrinkage during the FMD process. The 5-mm thickness foams ended the drying process as
a compact solid layer, hampering the moisture movement, while the 10-mm and 15-mm foams
formed a light porous layer. The shrinkage was non-uniform through the layer surface, causing

inaccuracies in the final thickness measures.
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The experimental results suggest that shrinkage tended to be higher at the lower thickness and
higher temperatures. Additionally, cracks appeared in the foam layer during the FMD process,
increasing the heat transfer and mass transfer areas (KUDRA; RATTI, 2006) and, thus, affecting
the effective diffusivities during the FMD process and hindering the visualization of the expected
increase in the effective moisture diffusivity with the temperature. The cracks also altered the
shrinkage pattern through the samples; the shrinkage was lower were cracks occurred.
Nevertheless, calculating the effective diffusivities considering shrinkage showed very high

determination coefficients (R?, Table 3.1).



Table 3. 1 - Effective moisture diffusivity of foam-dried bacaba powder
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Drying temperature

Thickness 50°C 60 °C 70°C
Shrinkage Dess x10° (m?s?) R2 Shrinkage (%) Dess x10° (m?s?) R? Shrinkage (%) Dss x10°° (m%s™) R2
(%)
5mm 46+1.882 0.50 £ 0.01 ABe 0.970 45+258B2 0.58 + 0.05 AP 0.993 55+2.0A2 0.50 £0.02 B¢ 0.986
10 mm 19 +2.48b 2.6+028P 0.993 14 +1.3Bb 40+03A2 0.992 38 +£0.25AP 3.4+0.1ABb 0.996
15 mm 28 +2.88b 42+02AB2 0.996 48 +0.8 A2 3.1+£0.282 0.991 33+6.27 ABD 6.2 +0.6 A2 0.997

Results are expressed as mean * standard deviation; means followed by the same uppercase letter in the row and lowercase letter in the column do
not differ statistically from each other (Tukey's test, @ = 0.05).
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5.3.3. Properties of foam-dried bacaba powder

The FMD bacaba powders presented high lipid content (39.0 +0.4 %) and fiber content
(39.8 £0.1%). The average concentration of proteins of 15.9+0.6 % and ash 2.78 £0.1 %
6117.15 was significantly higher (p < 0.05) than the pulp (Table 3.2), caused by the addition of
egg albumin as a foaming agent in the product formulation. The commercial egg albumin
comprises 90 % protein, 4.98 % ash, and 0.06 % lipids. (CHAUX-GUTIERREZ; PEREZ-
MONTERROZA; MAURO, 2019). Teoh et al. (2016) also reported an increase in cornflour
protein content after the addition of egg albumin powder.

In the yacon powder obtained by FMD, mineral residue content ranged from 4.37 to 5.08 g 100 g,
the researchers also pointed out that the egg albumin, used as a foaming agent, can interfere with
both the mineral residue and the protein contents of the powders (FRANCO et al., 2017).

Table 3. 2 - Composition of pulp and foam-mat dried bacaba powder

Parameter Pulp Bacaba powder
pH 5.4+0.1 -
Soluble solids (%, f.w.) 28+0.7 -
Moisture (%, f.w.) 91.6+0.9 -

Lipids (%, d.w.) 35.6 +0.22 39.0 + 0.4
Total Dietary Fiber (%, d.w.) 49.6 + 0.4° 39.8 +£0.1°
Proteins (%, d.w.) 8.08 £0.1° 15.9 + 0.6°
Ash (%, d.w.) 1.91+0.1° 2.78 £0.12
Carbohydrates (%, d.w.)™ 4.87 2.20

“Carbohydrates were calculated by difference. Results are expressed as mean + standard deviation; different
letters indicate a significant difference between means (Tukey's test, « = 0.05, n = 3).

5.3.4. Moisture content and water activity

The analysis of the physical properties and antioxidant capacity of bacaba powders is presented in
Table 3.3. The moisture content of the powders ranged from 5.25 % (BP L15/T70) to 13.1 % (BP
L15/T50). The high moisture content of sample BP L15/T50 can be attributed to the lowest drying

temperature (50 °C) combined with the highest foam thickness (15 mm). These conditions were
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inefficient to evaporate the water and guarantee the product's stability since this sample also
presented the highest water activity (0.789).

The BP L15/T70 sample showed the lowest moisture content (5.25 %) and a,, (0.110) among the
treatments. This sample also presented the highest effective diffusivity (D.f), which contributed
to the quicker water loss (IZADI et al., 2020).

The water activity (aw) is the quantity that indicates the amount of water available for the growth
of microorganisms and for the chemical and enzymatic reactions that can alter foodstuffs.
Microbial proliferation generally does not occur at aw below 0.60, and the range between 0.35 and
0.5 is suitable to avoid the loss of desirable properties of dehydrated materials. However, severe
dehydration of samples subject to oxidation will also result in less stability; the highest stability of
dehydrated foods occurs at water activity adjacent to the BET monolayer's value; after that level,
the lipid oxidation rate will increase again (DAMODARAN; PARKIN; FENNEMA, 2007).

The remaining dried samples presented a,, between 0.23 and 0.42, which is reported as the range
of higher stability with minimum rates of oxidative and enzymatic activities (RAO et al., 2014).
Other studies reported similar results for final a,, of FMD products, between 0.32-0.35 for yogurt
powder (KRASAEKOOPT; BHATIA, 2012), 0.22-0.31 for cornflour (TEOH; LASEKAN;
AZEEZ, 2016), and 0.39-0.46 for beetroot powder (NG; SULAIMAN, 2018b).

5.3.5. Solubility

The powders’ solubility increased significantly (p < 0.05) after the foaming process, and the
lyophilized pulp powder sample (control) was the one with the lowest solubility, followed by the
lyophilized foam. This behavior can be attributed to the addition of an emulsifier, which increases
the pulp solubility by lipids emulsification (FRANCO et al., 2017). The samples obtained by FMD
showed an average solubility of 38 %, with BP L5/T70, BP L10T70, and BP L15/T60 being those
with the higher solubilities (p < 0.05).

The higher solubility observed in foamed products can also be related to the presence of bubbles,
which improve the porosity of the powder, expanding the surface area available for interaction with
rehydration water (SHAARI et al., 2018). Abbasi and Azizpour (ABBASI; AZIZPOUR, 2016)

obtained solubilities in the range from 42.2 to 48.4 % for acidic cherry powder; they also attributed
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the results to an increase in the powder porosity due to the presence of bubbles, reduction of the

bulk density, and the foam stability during FMD.
5.3.6. Particle size distribution

Particle size is essential for the characterization of food powders because it is directly related to
their physical properties. The average particle size of the bacaba FMD powder, excluding the BP
L15/T50 sample (0.602 mm), was 0.411 + 0.04 mm. Significantly larger particle size for this
sample (p < 0.05) is due to the higher moisture content of the powder, which increases the particles'
tendency to adhere to each other, forming agglomerates (DEHGHANNYA et al., 2018). In general,
the highest amount of particles was retained between the 35 and 80-mesh sieves. All samples
showed a diameter below 1 mm, being characterized as fine particles.

The particle size directly influences the extraction efficiency of phenolic compounds. In general,
the extraction rate increases with the decrease in particle diameter by reducing the diffusion
distance of the solute within the solid (CACACE; MAZZA, 2003).



Table 3. 3 - Results of the analyses of the physical properties and antioxidant capacity performed on bacaba powders.
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Samples Moisture o Solubility Average particle Total phenolic ORAC
(%) (%) diameter (mm) (mg GAE g}) (umol TE g%)

Freeze-dried Pulp 6.77 £ 0.00° 0.546 + 0.001° 3.09+0.2f 0.198 + 0.001° 9.53+0.9 662 + 49°
Freeze-dried Foam 7.34 +0.00° 0.533 +0.001° 19.0+ 1.4¢ 0.265 + 0.001° 15.9 +0.1° 666 + 19°
BP L5/T50 7.60 + 0.02 0.415 + 0.002¢ 37.5+ 1.2 0.371 + 0.026 5.90 + 0.2° 525 + 13
BP L5/T60 759+0.2° 0.284 + 0.003f 38.4 + 0.9 0.380 + 0.051% 5.24+0.3¢ 499 + 14°
BP L5/T70 6.74 + 0.04 0.326 + 0.006° 45.7+0.92 0.389 + 0.095% 557 +0.1° 261 + 26%
BP L10/T50 5.82+0.1° 0.225 +0.0019 314+1.7¢ 0.329 + 0.020% 5.55+0.2¢ 310 £33¢
BP L10/T60 6.41 +0.03¢ 0.244 + 0.001¢ 36.5 + 2,10« 0.326 £ 0.073% 5.54 £0.03¢ 230 + 20%
BP L10/T70 5.69 + 0.01° 0.376 + 0.001¢ 39.9+15%® 0.359 + 0.024% 5.34+0.8° 166 + 4.0¢
BP L15/T50 13.1 £ 0.012 0.789 + 0.003? 33.9+21%@ 0.602 + 0.115° 5.69 £0.1¢ 182 + 10¢
BP L15/T60 6.50 + 0.10% 0.246 + 0.005¢ 449+ 2.3 0.375+0.078% 547 +£0.2° 180 + 18¢
BP L15/T70 5.25 + 0.02f 0.110 + 0.002" 37.9 £ 0.4 0.406 + 0.104% 6.11+0.2¢ 214 + 21

Results are expressed as mean + standard deviation; different letters indicate a significant difference between means in the same column (Tukey's
test, « = 0.05); GAE, gallic acid equivalent; TE, Trolox equivalent.
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5.3.7. Effects of drying on the in vitro antioxidant capacity of bacaba powders

The total phenolics compounds (TPC) and antioxidant capacity were determined to obtain
information on how the drying process affects the bioactive profile of bacaba powders.

Bacaba is considered a natural source of phenolic compounds. Abadio Finco et al. (2012) reported
an antioxidant activity (ORAC) of 6117.15 pmol TE 100 g* and TPC of 1001.02 mg GAE 100 g*
(dry weight). Another study stated that bacaba has the highest content of polyphenols
(545.78 mg GAE 100 g%, d.w.) and the highest antioxidant capacity (113.1 pmol TE g, d.w.)
among several palm fruits native to the Amazon (buriti, inaja, pupunha, and tucuma) (DOS
SANTOS et al., 2015).

This study showed a significant increase in the TPC of bacaba foam (15.9 + 0.1 mg GAE g}, dry
weight) compared to the raw bacaba pulp (9.53 = 0.9 mg GAE g}, dry weight). This increase in
foam TPC can be explained by the addition of albumin to the foam since the Folin-Ciocalteu
method suffers interference from numerous organic compounds, including some amino acids from
albumin, such as tryptophan and histidine (HUANG; BOXIN; PRIOR, 2005).

The TPC of the FMD bacaba powders were significantly lower than the control samples, ranging
from 5.24 t0 6.11 mg GAE g, and showed no significant difference among themselves, indicating
that the drying process using hot air had a negative effect on the total phenolics content of the dried
samples, regardless of the temperature or thickness used.

The antioxidant capacity (ORAC) of the dried bacaba foam was affected by the foam layer's
thickness and temperature. The samples BP L5/T50 and BP L5/T60 stood out with the highest
ability to inactivate radicals among the FMD samples, with values of 525 + 13 umol TE g and
499 + 14 umol TE g2, respectively, and showing decay fluorescence kinetics similar to the one of
lyophilized bacaba pulp (control) (Fig. 3).
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Figure 3.3-Decay of fluorescein fluorescence induced by peroxyl radicals at 37 °C in the presence of freeze-
dried pulp and foam samples and bacaba powder obtained by FMD under different process conditions. “sd ”
stands for the average standard deviation of the data.

The high antioxidant capacity of the BP L5/T50 and BP L5/T60 samples can be explained by
exposure the combination of low temperatures and short processing time, decreasing the
degradation of the bioactive compounds (LOBO et al., 2017). Besides that, in some cases, drying
with hot air "at moderate temperature” can improve the functionality of foodstuffs by promoting
the release of bioactive compounds by damaging the cell wall (NAKNAEN; CHAROENTHAIKIJ;
KERDSUP, 2016). In the drying of the juice of jambolan using the method of drying in a layer of
foam, the elevation of the temperature of the process negatively affected anthocyanins; besides, the
flavonols and hydrolyzable tannins were more affected by oxidation and heating time, respectively,
than by the drying temperature (TAVARES et al., 2018).

5.3.8. Color characteristics

Table 4 shows the values of the color attributes of bacaba powders. The L* value ranged from 17.8
to 25.3 with higher L* value observed for lyophilized foam and lowers values for BP L15/T50 and
pulp. There was no significant difference (p > 0.05) in the luminosity of the FMD powders relative
to lyophilized foam (control), except for BP L15/T50 and BP L15/T70 samples. The sample
BP L15/T50 showed the lowest luminosity; as the foam thickness increases, the drying process
takes longer, resulting in decreased brightness and increased redness in the
powder (DEHGHANNYA et al., 2018).
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The total color difference of the bacaba FMD powders compared to the lyophilized (standard) foam
was low (AE = 3.53 to 4.34) and no significant difference except for the BP L15/T50 (AE =12.3)
and BP L15/T70 (AE = 7.26) samples. FMD powders also showed a neutral color related to the
low C values. The Hue angle values ranged from 63.0 to 73.1, indicating the predominance of the
yellow chromaticity (b*) over the red one (a*).

By visual inspection, the color of the pulp and powder of the bacaba was slightly brown, which
was attested by the low values of L* , an indication that the samples are dark. These results can be
explained by the non-enzymatic browning reactions like Maillard that occur during drying in hot
air (SHAARI et al., 2018).



Table 3. 4-Color values of bacaba powders.

77

Samples Lightness (L") Redness (a*) Yellowness (b*) Total color Croma (C) Hue (H")
difference AE

Pulp* 17.8+0.2¢ 9.47 +0.1° 14.0 + 0.04bc - 16.9 £ 0.03° 56.0 £ 0.2
Foam* 26.8 £0.2% 3.76 +0.3° 124 +£0.1° - 12.3 £0.01f 73.1+0.2%
BP L5/T50 25.3 + 0.4%® 6.67 + 0.2° 146 +£0.3° 3.61+0.2° 16.0 £ 0.4 65.4 + 0,2«
BP L5/T60 23.5+0.4%® 6.27 +0.1¢ 13.4 +0.3¢ 4.34 +0.4° 14.8 +0.3% 65.0 + 0.2«
BP L5/T70 25.1+1.4%® 6.59 + 0.2 13.5+ 0.3« 3.78 £ 0.4¢ 15.0 + 0.3 64.0 +0.1%
BP L10/T50 24.2 +0.7%® 6.36 + 0.2¢ 14.0 + 0,20 4.06 £ 0.4¢ 15.3 + 0.2¢% 65.5 + 0.3«
BP L10/T60 25.0 £ 1.0%® 6.34 +0.1¢ 13.9 + 0,20 3.89 £ 0.5¢ 15.3 + 0.2¢% 65.5 + 0.3«
BP L10/T70 25.2 +2.0® 6.02 + 0.3¢ 13.5+0.5¢ 3.53+0.3° 147 £0.5° 65.9 + 0.4«
BP L15/T50 152+ 0.2° 7.29+0.2° 14.3 + 0.2° 12.32+0.3? 16.0 £ 0.2 63.0 £ 0.5°
BP L15/T60 25.0 £ 0.2% 6.55 + 0.1« 14.4 +£0.03 3.96 +0.2¢ 15.8 + 0.1« 65.5 + 0.3«
BP L15/T70 225+1.0° 7.20 +0.2¢ 17.1+£0.32 7.26 +0.22° 185+0.42 67.1+0.3°

Results expressed as mean * standard deviation; different letters indicate a significant difference between means in the same column (Tukey's test,
a = 0.05); *freeze-dried samples.
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5.4 Conclusion

This study demonstrated that the addition of an emulsifier and a foaming agent makes it possible
to transform the bacaba pulp into a stable low-density foam, a necessary step for an efficient
FMD process. We found that FMD is a viable alternative for obtaining bacaba powder with
acceptable commercial quality (low final moisture and water activity, and good solubility). The
combination of the lowest drying temperature (50 °C) and the smallest thickness (5 mm)
resulted in a product with a high antioxidant capacity, which suggests a great potential for use
for the development of functional products.

Further studies should be performed to characterize and identify (chromatographic methods)
the compounds responsible for the antioxidant capacity detected in bacaba powders and verify

the stability of these powders to storage.
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Supplementary Data

Foam-mat drying of bacaba (Oenocarpus bacaba): process characterization,

physicochemical properties and antioxidant activity

Carla Dettenborn de COL 2°, Bruna TISCHER 2, Simone HICKMANN FLORES 2, Rosane
RECH &

Table S 1- Results of experimental design for evaluating the effects of additive concentrations on density

and stability of the foams.

Albumin  Emulsifier = Foam density =~ Foam stability

Assay X Xc (gl00g) (g100g)  (gem?) %)
EA(2.88)-EMU(2.88) -1 -1 2.88 2.88 0.78 94.23
EA(2.88)-EMU(2.88) -1 -1 2.88 2.88 0.76 92.17
EA(2.88)-EMU(7.12) -1 1 2.88 7.12 0.58 97.40
EA(2.88)-EMU(7.12) -1 1 2.88 7.12 0.56 96.88
EA(7.12)-EMU(2.88) 1 -1 7.12 2.88 0.99 100.00
EA(7.12)-EMU(2.88) 1 -1 7.12 2.88 0.98 100.00
EA(7.12)-EMU(7.12) 1 1 7.12 7.12 0.57 96.97
EA(7.12)-EMU(7.12) 1 1 7.12 7.12 0.57 98.45
EA(2.0-EMU(.0)  -141 0 2.00 5.00 0.59 94.12
EA(2.0)-EMU(.0)  -141 0 2.00 5.00 0.59 92.61
EA(8.0)-EMU(.0) 141 0 8.00 5.00 0.69 98.59
EA(8.0-EMU(.0) 141 0 8.00 5.00 0.69 98.62
EA(5.0)-EMU(2.0) 0 -141 5.00 2.00 0.93 97.37
EA(5.0)-EMU(2.0) 0 -141 500 2.00 0.93 97.67
EA(5.0)-EMU(8.0) 0 141 5.00 8.00 0.65 100.00
EA(5.0)-EMU(8.0) 0 14 5.00 8.00 0.66 100.00
EA(5.0)-EMU(5.0) 0 0 5.00 5.00 0.74 98.31
EA(5.0)-EMU(5.0) 0 0 5.00 5.00 0.76 98.46
EGG(5.0-EMU(5.0) 0 0 5.00 5.00 0.75 98.44

Table S 2- Statistical analysis output for foam density using rsm package in R Sudio.
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Foam Density:

Call:

rsm(formula = Density ~ SO(xA, xE), data =

Estimate Std. Error

(Intercept) 0.7500124
XA 0.0445359
xE -0.1254407
xA:xE -0.0537500
XAAZ -0.0530756
xXEA2 0.0230795

Signif. codes: @ f***’

Multiple R-squared: ©.9593,
F-statistic: 61.25 on 5 and 13 DF,

0.0196736
0.0085163
0.0085163
0.0120476
0.0122865
0.0122865

0.001 ‘**’ 0.01 ‘*’ 0.05 ‘.’ 0.1 ¢

Analysis of Variance Table

Response: Density

Df  Sum Sq
FO(xA, xE) 2 0.283678
TWI(xA, xE) 1 0.023113
PQ(xA, xED) 2 0.048788
Residuals 13 ©0.015@95
Lack of fit 3 ©.014395
Pure error 10 0.000700

t value
38.1228

5.2295
-14.7295
-4 4615
-4.3198

1.8784

Adjusted R-squared:

bacabafoam)

Pr(>1tl)
9.963e-15 ***
0.0001625 ***
1.728e-09 ***
0.0006410 ***
@.0008321 ***
0.0829289 .

p-value: 1.414e-08

Mean Sq F value
@.141839 122.154 3.738e-09
0.023113 19.905 0.000641
0.024394 21.009 8.460e-05

0.001161

Pr(>F)

0.004798 ©68.547 5.092e-07

0.000070

Stationary point of response surface:

xA xE
-0.6017152 2.0169058

Stationary point in original units:

EggAlbumin Emulsifyer
3.724364 9.275840

0.9436

’

1




Table S 3- Statistical analysis output for foam stability using rsm package in R Studio.
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Foam Stability

Call:
rsm(formula = Stability ~ FO(xA, xE) + TWI(xA, xE) + PQ(xA)
data = bacabafoam)

Estimate Std. Error t value Pr(>Itl)

(Intercept) 98.51574 0.22062 434.7198 < 2.2e-1b ***
XA 1.84699 @.16354 11.2937 2.029e-08 ***
xE @.64453 @.16354 3.9411 0.001477 **

xA:xE -1.55750 @.23135 -6.7321 9.593e-06 ***
XAA2 -1.34348 0.20147 -6.6084 1.064e-05 ***

Signif. codes: @ ‘***’ 0.001 ‘**’ @.01 ‘*’ @.@5 .’ 9.1 ¢

Multiple R-squared: @.9433, Adjusted R-squared: 0.9271
F-statistic: 58.22 on 4 and 14 DF, p-value: 1.434e-08

Analysis of Variance Table

Response: Stability

Df Sum Sq Mean Sq F value Pr(>F)
FO(xA, xE) 2 61.267 30.6333 71.5404 4.467e-08
TWI(xA, xE) 1 19.406 19.4064 45.3215 9.593e-06
PQ(xA) 1 19.041 19.0409 44.4679 1.00c4e-05
Residuals 14 5.995 @.4282
Lack of fit 4 1.444 0.3609 0.7931 @.5558
Pure error 10 4.551 @.4551

Stationary point of response surface:
xA xE
0.4138220 0.4719528

Stationary point in original units:
EggAlbumin Emulsifyer
5.877303 6.000540

H
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8 DISCUSSAO GERAL

Considerando o interesse dos consumidores por alimentos que auxiliem na manutencao
da salde, a pesquisa para o desenvolvimento de novos produtos utilizando tecnologias simples
e matérias-primas com potencial funcional tornaram-se uma tendéncia. Neste trabalho avaliou-
se a aplicacdo da secagem em camada de espuma (ar quente e liofilizacdo) para a obtencdo de
po de bacaba, um fruto amazénico com alta concentracdo de compostos bioativos.

Essa tecnologia tem despontado como uma alternativa interessante para a secagem de
alimentos liquidos ou semi-sélidos por permitir a utilizacdo de equipamentos simples
(batedeira, secador de bandejas) e acelerar a eliminacdo da umidade, reduzindo custos e o
consumo energético. Para executd-la o primeiro passo foi transformar a polpa de bacaba em
uma espuma estavel e de baixa densidade onde revelou-se a necessidade da adicdo de um
emulsificante (Emustab®) e de um agente espumante (albumina de ovos). Outros aditivos
foram testados (carboximetilcelulose, Liga neutra® e lecitina) mas quando formaram espuma
apresentaram volume e estabilidade menores.

A secagem da espuma por ar quente (FMD) demonstrou ser uma alternativa viavel para
a obtencdo de p6 de bacaba, utilizando baixas temperaturas de secagem (50 e 60 °C). Como
esperado, usando-se a menor espessura (5 mm) obteve-se 0 p6 em menor tempo e o produto
apresentou umidade e atividade de agua adequadas, boa solubilidade e alta capacidade
antioxidante.

Para caracterizar e identificar os provaveis compostos bioativos (acidos graxos,
compostos fenolicos e carotenoides) envolvidos na capacidade antioxidante dos pés de bacaba
FMD obtidos a 50e 60 °C (5mm de camada de espuma) e a influéncia do processo
comparando-0s com os pos obtidos por liofilizagdo da polpa (controle) ou espuma (Foam-mat
Freeze-drying - FMFD) foi utilizada a cromatografia liquida de alta eficiéncia com
espectrometria de massas (HPLC-DAD-MS/MS) e a cromatografia gasosa. A aceitacdo de um
sorvete com adi¢do dos pos (FMDT60 e FMFD) também foi avaliada.

Os resultados das andlises cromatograficas apontaram uma degradacdo menor dos
compostos de interesse nos pds obtidos por FMFD, além de um aumento significativo no teor
de compostos fendlicos ndo antociénicos, o que pode indicar que houve a extracdo desses
compostos da matriz alimentar, aumentando a sua bioacessibilidade. O p6 obtido através da

secagem em camada de espuma realizada a 60 °C (FMDTG60) apresentou performance similar



122

na manutencdo dos compostos analisados, além de uma alta aceitacdo sensorial, revelando-se

uma alternativa interessante, ao ser considerado o seu menor custo de processo.

Para finalizar a pesquisa investigou-se as condi¢des ideais de armazenamento dos pés de
bacaba e verificou-se através do perfil de sor¢do de 4gua do produto que a umidade limite é de
6 % a 25 °C. Além disso 0s p6s podem ser estocados em temperatura ambiente sem que ocorra
mudanca de estado, 0 que aconteceria apenas se a temperatura ultrapassar 53 °C. Os diferentes
processos de secagem (FMFD e FMD) ndo afetaram a estabilidade térmica dos pds, cujas
particulas apresentaram-se irregulares e porosas. Em relacéo a estabilidade dos &cidos graxos
observou-se a necessidade da utilizacdo de uma embalagem impermeavel ao vapor d"agua e
oxigénio, com barreira a luz e que possibilite 0 uso do vacuo para uma maior vida atil do
produto. Para garantir a qualidade nutricional dos pos e determinar o seu prazo de validade,
sugere-se que o grau de oxidacdo do produto também seja avaliado com base na formagao de
produtos primarios (perdxidos) e secundarios (compostos carbonilicos, hidrocarbonetos) dessa

reacao.

A partir dos resultados encontrados, concluiu-se que o pé de bacaba obtido por secagem
em camada de espuma é um produto promissor devido as suas propriedades funcionais e as

novas alternativas de uso do fruto, com potencial para estimular o seu consumo.

Este trabalho trouxe informacbes importantes sobre uma tecnologia simples e
economicamente viavel para producdo em pequena escala e aproveitamento de frutos nativos.
Trabalhos futuros podem ser realizados utilizando a secagem em camada de espuma para a
obtencdo de pds de outras matérias-primas regionais pouco conhecidas a nivel nacional e com
potencial como alimento funcional, que muitas vezes sdo desperdigcadas durante os periodos de
safra e cujo processamento pode trazer um impacto positivo nas comunidades, contribuindo
para o desenvolvimento regional sustentavel. Outras sugestdes seriam avaliar o efeito da adi¢éo
de um emulsificante diferente, que ndo provoque um aumento na concentracdo de acidos graxos

saturados e de um antioxidante na formulagéo do po de bacaba.
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10 APENDICE
Neste topico € apresentado como material complementar os resultados obtidos durante
o0 desenvolvimento da tese que ndo constam nos artigos 1, 2 e 3.
Apéndice A — Testes preliminares de avaliacdo da formacéo de espuma de polpa de bacaba.
Para a avaliagdo dos aditivos que poderiam ser usados para obter-se a espuma da polpa
de bacaba foram realizados testes preliminares. Os aditivos foram adicionados a 100 g de polpa
conforme as formulagdes apresentadas na Tabela 1 e homogeneizados durante 20 minutos em
batedeira domestica.

Tabela 1. Resultados de formagao de espuma da polpa de bacaba usando diferentes aditivos

Formulagéo Caracteristica Incorporagdo Massa  Volume Volume  Densidade
da espuma de ar (9) inicial final (g*cm™®)
(mL) (mL)

5 % Albumina +
5 % Emulsificante Cremosa X 102,9 180 175 0,572

10 % Albumina Liquida - - - - -
5 % Albumina +

5 % Lecitina Liquida ) i i ) i

10 % Liga Neutra Cremosa X 98,9 90 90 1,099

10 % CMC Muito i i i ) )
consistente

5% CMC + Muito ] ] ] ) -

5 % Lecitina consistente

5 % Albumina +

5 % Liga Neutra Cremosa X 103,9 160 150 0, 649

5 —
o% Emulsificante + . (0o X 1012 130 120 0,778

5 % Liga Neutra

Composicéo dos aditivos:

- Emulsificante Arcolor: dgua, monodigliceridios de acidos graxos, monoleato de sorbitana e
sorbato de potassio.

- Albumina Naturovos: clara de ovo pasteurizada desidratada.

- Liga Neutra Du Porto: agucar, goma guar e carboximetilcelulose.

- CMC Arcolor: carboximetilcelulose.

- Lecitina granulada Nature: lecitina de soja em emulsdo, cacau em pd, manitol, stévia e

corante caramelo.



