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RESUMO

A erva-mate (llex paraguariensis) € uma arvore nativa da regido sul-americana
e o extrato obtido a partir de suas folhas apresenta um elevado teor de
compostos fendlicos, assim como uma elevada atividade antioxidante. Essas
caracteristicas vém sendo correlacionadas com diversos beneficios a saude
incluindo potencial anti-inflamatério, antimutagénico e redutor de lipidios. A
desidratacado de extratos em escala industrial € feita, tradicionalmente, por spray
drying. Novas técnicas de secagem com a utilizacao de temperaturas baixas vém
sendo investigadas com o objetivo de obter produtos com maior qualidade.
Dentre essas técnicas, a secagem convectiva em camada de espuma destaca-
se pela possibilidade de obtencédo de produtos com caracteristicas similares ao
liofilizado. Desse modo, o objetivo do presente trabalho foi avaliar o efeito da
secagem em camada de espuma e a liofilizacdo do extrato de erva-mate tostada
sobre a cinética de secagem e a qualidade dos extratos soluveis obtidos. Foi
avaliado o efeito de diferentes concentragdes de extrato (6, 19 e 53 °Brix) e dois
agentes espumantes (Emustab® e Super Liga Neutra®) sobre as propriedades
de densidade, percentual de expansao, volume de fracdo de ar e estabilidade
das espumas formadas. As espumas que apresentaram valores menores de
densidade combinado com percentual de expanséo e estabilidade mais elevados
foram as obtidas a partir do extrato a 53 °Brix sem adigdo de agente e do extrato
a 19 °Brix com 2 ou 3 % de Super Liga Neutra®. O agente Emustab® no foi
capaz de aumentar o percentual de expansao da espuma, bem como sua
estabilidade. A secagem convectiva foi realizada com a espuma produzida a
partir do extrato concentrado a 53 °Brix e sem adigao de agentes. Foi avaliada a
a influéncia da temperatura e da espessura de camada na cinética de secagem,
e uma amostra com adigdo de 1 % de Super Liga Neutra® também foi submetida
a secagem convectiva. O menor tempo de secagem foi observado para a
amostra desidratada em camada de espuma nas condi¢des de menor espessura
(10 mm) e maior temperatura (60 °C). A liofilizacdo do extrato de erva-mate
tostada foi realizada utilizando o congelamento a vacuo como etapa inicial,
possibilitando a realizacdo de todas as etapas do processo (congelamento,
sublimagédo e dessor¢do) em um mesmo equipamento. O congelamento
evaporativo ocorreu nos primeiros 200 s de processo e foi responsavel por 7,9
% da perda de massa total da amostra. Os extratos desidratados obtidos
apresentaram valores reduzidos de atividade de agua (< 0,380) e elevados de
solubilidade (> 91 %). A secagem em camada de espuma produziu 0os pds com
maior densidade e o maior valor de porosidade foi observado na amostra
liofilizada. Os diferentes métodos/condigcbes de secagem apresentaram efeito
significativo na cor e higroscopicidade das amostras de extrato soluvel. A
secagem em camada de espuma produziu extratos com teor semelhante de
compostos bioativos (expresso em capacidade redutora total, flavonoides totais
e cafeina) em relacdo a amostra liofilizada. O extrato de erva-mate tostada
apresentou elevada atividade antioxidante, a qual foi determinada através de trés
metodologias diferentes (FRAP, DPPH e ABTS). A técnica de secagem em
camada de espuma se mostrou viavel para a produgao de extrato soluvel de
erva-mate tostada e obtencdo de um produto com elevada qualidade.

Palavras-chave: erva-mate, secagem em camada de espuma, compostos
bioativos, atividade antioxidante.



ABSTRACT

Yerba mate (llex paraguariensis) is a tree native to the South American region
and the extract obtained from its leaves has a high total phenolic content and
correlated high antioxidant activity. These characteristics have been associated
with several health benefits including anti-inflammatory, antimutagenic, and lipid-
reducing potentials. Dehydration of extracts on an industrial scale is traditionally
performed by spray drying. Novel drying techniques using low temperatures have
been investigated aiming to obtain higher quality products. Among these
techniques, foam-mat convective drying stands out for potentially producing
materials with similar characteristics to freeze-dried products with lower energy
cost. Thus, the present work aims to study the influence of the foam-mat
convective drying and freeze-drying processes on the drying kinetics and quality
parameters of toasted yerba mate extract. Foam properties such as foam density,
overrun, volume of air fraction and stability were assessed for different extract
concentrations (6, 19 and 53 °Brix), application of two foaming agents (Emustab®
and Super Liga Neutra®) and different concentrations of foaming agent. Foams
that presented lower values of density and higher values of overrun combined
with higher stability were the foam produced with 53 °Brix extract without foaming
agent and the foam produced with 19 °Brix extract added of 2 or 3% of Super
Liga Neutra®. The Emustab® foaming agent was not able to increase neither the
foam overrun nor its stability. Convective drying was also performed under the
same drying conditions with two different foams, one produced from concentrated
extract (53 °Brix) without adding foaming agents and the second from the same
concentration extract with the addition Super Liga Neutra® (1 %). The influence
of temperature, layer thickness and addition of foaming agent on drying kinetics
of foam-mat convective drying were evaluated and the briefest drying time was
observed for the sample dried at the highest temperature (60 °C) and lowest
thickness (10 mm). Freeze-drying of the roasted yerba mate extract was
performed using vacuum freezing as the initial step making it possible to perform
all process steps (freezing, sublimation and desorption) within the same
equipment. The sample froze within the first 200 s after establishing vacuum and
the evaporative freezing was responsible for 7.9% of the sample total weight loss.
The obtained powdered extracts showed low water activity (< 0.380) and high
solubility values (> 91 %). Foam-mat convective drying produced powders with
the highest density and the highest porosity value was observed for the freeze-
dried sample. The different drying methods/conditions evaluated showed a
significant effect on the extract color and hygroscopicity. Foam-mat convective
drying produced extracts with similar bioactive compound content (expressed in
total reducing capacity, total flavonoid contend, and caffeine) compared to the
freeze-dried sample. The roasted yerba mate powdered extract showed high
antioxidant activity, which was determined by three different methodologies
(FRAP, DPPH and ABTS). Overall, foam-mat convective drying is a viable drying
technique for powdered toasted yerba mate extract production providing a
powder with similar characteristic to the freeze-dried product.

Keywords: yerba mate, foam-mat drying, bioactive compounds, antioxidant
activity.
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1. INTRODUGAO

A erva-mate (llex paraguariensis) € uma arvore nativa da regiao sul-
americana que compreende Brasil, Argentina, Paraguai e Uruguai (HECK; DE
MEJIA, 2007). As folhas de erva-mate sdo tradicionalmente utilizadas para
producao de bebidas estimulantes e nao alcodlicas, sendo seu consumo ligado
a cultura local e concentrado na regiao sul-americana (JUNIOR; MORAND,
2016).

O consumo de produtos derivados da erva-mate vem ganhando
destaque nas ultimas décadas em virtude do interesse do consumidor por
alimentos ou aditivos funcionais que fornecam beneficios para saude, como
auxilio no combate a doengas ou na desaceleragao do envelhecimento (MELLO;
PETRUS; HUBINGER, 2010). Pesquisas na area da biomedicina em relagéo a
erva-mate cresceram nos ultimos anos, e as evidéncias dao suporte aos efeitos
benéficos decorrente do seu consumo (como potencial antioxidante, anti-
inflamatorio, antimutagénico e redutor de lipidios) (BRACESCO et al., 2011).
Dessa forma, o consumo de erva-mate apresenta uma perspectiva de
crescimento promissor, inclusive em diversos paises da Europa e Asia.

A América do Sul é o local de origem da erva-mate e principal produtor.
Nesse sentido, tornam-se relevantes pesquisas relacionadas ao seu
processamento industrial. O extrato de erva-mate desidratado € o produto obtido
a partir da extragcdo dos compostos de interesse das folhas da erva-mate e
posterior retirada da umidade para facilitar a conservacédo do extrato e/ou sua
incorporagao em outras matrizes. O extrato desidratado sera o foco de estudo
desta dissertagdo, uma vez que ele concentra o valor nutricional da planta em
um produto com potencial para diversas aplicacdes como, por exemplo, no papel
de conservante natural (RACANICCI; DANIELSEN; SKIBSTED, 2008) e no
desenvolvimento de alimentos funcionais (GRIS et al., 2021) ou suplementos
alimentares (LIN et al., 2018).

O efeito estimulante do extrato de erva-mate € um de seus principais
atrativos e, portanto, o teor de cafeina € um importante parametro para avaliacao
da qualidade final do produto. Além disso, os compostos fendlicos ganharam
destaque devido a sua correlagdo com a atividade antioxidante e seus beneficios
a saude, comprovados em diversos estudos (ARCARI et al., 2011; CONFORTI;
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GALLO; SARAVI, 2012; LIN et al., 2018). E comum durante o processamento
industrial que muitos componentes originais do alimento fresco sejam
degradados devido a oxidagéo ou as altas temperaturas usadas durante o seu
processamento. Os processos térmicos sao, frequentemente, os responsaveis
pelo comprometimento de fatores relacionados a qualidade do produto, como
valor nutricional, cor e sabor (TOLEDO; SINGH; KONG, 2018).

O processamento industrial do extrato de erva-mate consiste de diversas
etapas como sapeco, secagem das folhas, moagem, extracdo, filtracao,
concentracdo e secagem do extrato. Mallmann (2018) e Riachi et al. (2018)
observaram uma reducao tanto no teor de compostos fendlicos quanto no de
cafeina presentes na erva-mate durante o processamento, sendo que o uso de
temperaturas mais elevadas, foram correlacionadas com as redugées mais
significativas (RIACHI et al., 2018). H4 uma escassez na literatura de trabalhos
que investiguem a etapa final de secagem do extrato de erva-mate, em
comparagao com o processamento das folhas. Visto que o0s processos
tradicionais de secagem também fazem uso de temperaturas elevadas, torna-se
interessante buscar técnicas alternativas. Dentre as técnicas que de secagem
que fazem uso de temperaturas mais brandas para a desidratagcao de solugdes,
destaca-se a secagem convectiva em camada de espuma. Esta técnica consiste
na incorporagao de ar no material de forma a aumentar a sua superficie de
contato com o ar de secagem e resulta em produtos com excelente capacidade
de reidratagdo (MOUNIR, 2017), caracteristica essencial para produtos
desidratados que serao reconstituidos. Diversos autores tém avaliado a
influéncia da secagem em camada de espuma na retengcdo de compostos
bioativos, obtendo resultados variados devido a grande variedade de matrizes
investigadas, assim como os diversos agentes adicionados para promover a
formacdo da espuma (BRANCO et al., 2016; COL et al., 2021; EL-SALAM:; ALI;
HAMMAD, 2021; GOMES et al., 2021; NETO, 2017; TAVARES et al., 2019).
Todavia, € possivel perceber o grande potencial da técnica ao associar a
obtencao de produtos com qualidade mais elevada a um processo de secagem
de baixo custo (REIS; MORAES; MASSON, 2021).

Chaicouski et al. (2014) aplicaram com éxito a técnica de secagem em
camada de espuma para a desidratagao do extrato de erva-mate. Os autores, no

entanto, ndo estudaram as propriedades da espuma formada, bem como a
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cinética de secagem. A secagem em camada de espuma traz o contratempo de,
na grande maioria dos casos, demandar a adicdo de agentes espumantes e
estabilizantes para a formacdo de uma espuma adequada. A aplicacdo dessa
técnica em produtos derivados da llex paraguariensis € particularmente
interessante por sua natural capacidade espumdgena, conferida a ela pela
elevada concentragdo de saponinas nas folhas e frutos da espécie (CANTO,
2007), o que diminui a necessidade de aditivos para a formacao da espuma.

A liofilizagdo € outra alternativa de secagem a baixa temperatura,
resultando em danos minimos a qualidade do produto final (FELLOWS, 2017).
No entanto, devido ao elevado custo do processo, a liofilizagao € empregada na
producao de produtos com alto valor agregado, e alternativas para intensificar a
taxa de secagem e reduzir os custos sao de grande interesse para a industria. A
substituicdo do congelamento convencional pelo congelamento a vacuo, como
aplicado por Silva (2019) em extrato de café, apresenta o potencial ndo apenas
de aumentar a velocidade de secagem, como de integrar duas operagdes
(congelamento e liofilizagdo) em um unico equipamento. Essa técnica de
congelamento ainda resulta em uma significativa perda de massa, o que é um
fator vantajoso para processos de concentragao e desidratagao (SILVA, 2019).

Assim sendo, considerando o grande leque de aplicagdes do extrato de
erva-mate, é interessante o estudo e desenvolvimento tanto de técnicas de
processamento que priorizem baixos custos de produgdo quanto técnicas
voltadas para a maxima preservacao dos compostos presentes no extrato. Logo,
esta dissertagao teve como objetivo preencher uma lacuna da literatura em
relacdo a investigacdo da influéncia de diferentes métodos de secagem do
extrato de erva-mate na cinética de desidratacao e na qualidade do produto final.
Para isso, foram avaliados o método de secagem em camada de espuma e a

liofilizagdo utilizando o congelamento a vacuo como etapa inicial.
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OBJETIVOS

1.1.1. Objetivo Geral

O objetivo geral desta dissertagao foi avaliar o efeito da secagem em

camada de espuma e da liofilizagao (utilizando o congelamento a vacuo como

etapa inicial) de extrato de erva-mate (llex paraguariensis) tostada na cinética de

desidratacio e na qualidade final do produto.

1.1.2. Objetivos Especificos

Visando obter extrato desidratado de erva-mate tostada, os objetivos

especificos desta dissertacdo foram:

Avaliar o efeito da concentracao do extrato, presenca de aditivos e sua
concentracado nas caracteristicas da espuma formada.

Avaliar o efeito da temperatura e espessura da camada de espuma na
cinética da secagem convectiva.

Aplicar o congelamento a vacuo como etapa inicial do processo de
liofilizagao do extrato.

Avaliacdo de modelos empiricos para descrever a cinética de secagem
convectiva e por liofilizagao.

Determinagdo do coeficiente de difusdo aparente da agua para os
métodos/condi¢gdes de secagem avaliados.

Caracterizar os extratos obtidos e comparar os métodos de secagem
em relacao as propriedades fisicas, capacidade redutora total, teor de

cafeina e atividade antioxidante.
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1.2. DIAGRAMA CONCEITUAL

MOTIVACAO:

Investigar alternativas para secagem de extrato de erva-
mate para fins de aplicagao industrial e/ou produgdo de um
extrato com elevada retencao de compostos de interesse.

ESTADO DA
ARTE:

Diversos estudos mostraram a redug¢ao no teor da cafeina
durante o processamento da erva-mate em etapas que fazem
uso de temperaturas elevadas (ESMELINDRO et al., 2002;
ISOLABELLA et al.,, 2010; MALLMANN, 2018; SCHMALKO;
ALZAMORA, 2001).

Chaicouski et al. (2014) aplicaram a técnica de secagem
em camada de espuma a extratos de erva-mate, obtendo um
extrato aquoso seco com concentracdo de compostos fendlicos
totais de 0,41 g.kg™".

Rocha et al. (2020) verificaram que a secagem da espuma
do mix de polpa de acai, morango e acerola forneceu taxas de
secagem maiores do que a secagem da polpa.

Silva (2019) aplicou o congelamento a vacuo como etapa
inicial do processo de liofilizagdo do extrato de café. Observou-
se uma maior taxa de congelamento em comparagdo com o
congelamento por contato bem como a formacao, através do
borbulhamento, de uma camada de espuma durante o
congelamento a vacuo que resultou em maiores taxas de
sublimacgao durante a liofilizagao.

HIPOTESES:

E possivel a obtencdo de uma espuma de extrato de erva-
mate estavel sem adicao de agentes espumantes.

A concentragdo do extrato de erva-mate tem um efeito
significativo sobre as propriedades das espumas formadas.

A temperatura do ar, na faixa de 40 a 60 °C, e a espessura
da camada, na faixa de 10 a 20 mm, apresentam efeito
significativo na cinética de secagem convectiva em camada de
espuma e nos parametros de qualidade do produto final.

E possivel realizar todas as etapas da liofilizacdo em um
unico equipamento de forma satisfatoria.

E possivel utilizar um modelo semi-teérico de secagem
para descrever a cinética da secagem convectiva em camada
de espuma e a liofilizacdo do extrato de erva-mate tostada.

O extrato de erva-mate seco obtido pela secagem
convectiva em camada de espuma tem qualidade similar ao
produto liofilizado.
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2. REVISAO DA LITERATURA

21. ERVA-MATE

A erva-mate (llex paraguariensis) € uma planta nativa da América do Sul,
mais facilmente encontrada na Argentina, Paraguai e no Sul do Brasil (HECK;
DE MEJIA, 2007). O consumo do extrato de erva-mate é feito usualmente na
forma de infus&o, que pode ser preparada com agua quente ou fria adotando o
nome de chimarréo e tereré, respectivamente (JUNIOR; MORAND, 2016). A
partir da convivéncia dos colonos com os nativos da regido sul americana,
adquiriu-se o habito de consumo do extrato de erva-mate nessa regido, o que
levou a erva-mate a atingir uma grande importancia econdmica regional.

O Uruguai é o pais com maior consumo per capita de erva-mate com
uma média de 6-8 kg/hab/ano. A Argentina corresponde ao principal pais
exportador do produto e o consumo neste pais gira em torno de 5 kg/hab/ano.
No Brasil, a média de consumo per capita € menor em razdo da producéo e
consumo estar concentrada nos trés estados da regido sul do pais (BRACESCO
etal., 2011). Nas ultimas décadas, cresceu o interesse pelo extrato de erva-mate
e suas propriedades em outros paises além da América do Sul. Como
consequéncia, a producdo brasileira vem crescendo nos ultimos anos como

demonstrado no grafico da Figura 1.

Figura 1 - Historico da produgao brasileira extrativista da erva-mate por estados produtores.
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Em 2018, o Parana apresentou a maior area destinada ao cultivo de
erva-mate no Brasil com 31.869 hectares (IBGE, 2020a) e sua producao de 345
mil toneladas representou 85,41 % da producéo de produtos extrativos do pais
(IBGE, 2020b). Sendo a América do Sul o local de origem da planta e principal
produtor, tornam-se relevantes pesquisas que busquem novas aplicacdes para

a erva-mate ou aperfeicoamento do seu processamento industrial.
2.1.1. Potencial de exploragao tecnoldgico

O grande interesse dos pesquisadores no extrato de erva-mate advém
da sua principal atividade biologica, a atividade antioxidante. Tal atividade esta
associada ao alto teor de compostos fendlicos presentes na erva (DELADINO et
al., 2013). O extrato de erva-mate, devido a sua quantidade significativa de
compostos bioativos, apresenta potencial para utilizagdo como aditivo funcional
ao agregar diversos beneficios aos alimentos. Além dos compostos fendlicos
também encontram-se na composicdo quimica da erva-mate: metilxantinas,
saponinas e flavonoides além de vitaminas A, C, E, do complexo B e minerais
(BOJIC et al., 2013; HECK; DE MEJIA, 2007). Os principais compostos organicos

presentes no extrato de erva-mate estdo representados na Figura 2.

COMPOSIGAO DO EXTRATO DE ILEX PARAGUARIENSIS:
PRINCIPAIS COMPOSTOS ORGANICOS

tecbromina 5 g/L de fendlicos totais
2% —— 0.35 g/L de saponinas totais

cafeina
8%

acido
galocatequina clorogénico

21% 42%

epicatequina 7 »
5% acido galico. 4 5 gicafeoil
1% quinico
1%

Figura 2 - Principais compostos organicos do extrato de erva-mate.
Fonte: Adaptado de Bracesco et al. (2011).
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Os principais flavonoides sao galocatequina, catequina e rutina. Dentre
os compostos fendlicos presentes, estdo o acido clorogénico, o qual é o principal
composto bioativo (ver Figura 2), acido galico, 4,5-dicafeoilquinico e &acido
cafeico. As saponinas sdo compostas de uma porg¢ao hidrofébica ligada a uma
ou mais cadeias de agucares, sdo altamente solUveis em agua e interessantes
do ponto de vista industrial possibilitando a utilizacdo da erva-mate como
adjuvante espumoégeno, como comprovado por Canto (2007).

Anesini et al. (2012) estudaram o perfil de alguns compostos bioativos
especificos encontrados no extrato de erva mate verificando que o acido cafeico,
0 acido clorogénico e a rutina sdo compostos que contribuem positivamente para
o efeito antioxidante do extrato, enquanto a cafeina apresenta um efeito proé-
oxidante atuando na oxidagao do acido linoleico. A cafeina (1,3,7-trimetilxantina)
€ o principal representante das metilxantinas. Além dela, também se encontram
em menor quantidade a teobromina (3,7-dimetilxantina) e teofilina (1,3-
dimetilxantina). Apesar de seu efeito pré-oxidante, uma elevada concentragéo
de cafeina ainda é de interesse comercial em diversos produtos devido ao seu
efeito estimulante.

A presenga de diferentes bioativos confere ao extrato de erva-mate
efeitos antioxidante; antinflamatério; antimutagénico e redutor de lipidios, como
demonstrado em diversos estudos (BRACESCO et al., 2011). Puangpraphant;
Berhow e De Mejia (2011) obtiveram resultados promissores in vitro utilizando a
fracdo de saponinas provenientes da erva-mate no combate de inflamagao de
cancer colorretal. In vivo, os efeitos benéficos do consumo da erva-mate ou
produtos derivados foram comprovados para pessoas saudaveis (ARCARI et al.,
2011); como meio de prevencao da osteoporose em mulheres (CONFORTI;
GALLO; SARAVI, 2012); e no auxilio do tratamento da obesidade (LIN et al.,
2018). Além do consumo direto do extrato de erva-mate, a sua incorporagao a
outros produtos alimenticios e fitofarmacéuticos alcangou outras partes do
mercado mundial (BRACESCO et al., 2011; JUNIOR; MORAND, 2016).

Muitos sédo os estudos sendo feitos sobre o potencial de aplicagéo do
extrato de erva-mate na area de alimentos como conservante natural aplicado,
por exemplo, a cortes de frango pré-cozidos (RACANICCI; DANIELSEN;
SKIBSTED, 2008) ou atuando em conjunto com conservantes sintéticos, como

verificado para linguigas suinas (SERAFIM, 2016). A atividade antimicrobiana do
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extrato é bastante relevante na conservacido de alimentos, tendo sido
comprovada sua eficacia em suco de maga para Escherichia coli O157:H7 e
Staphylococcus aureus (BURRIS et al., 2012) e em hamburguer de peixe para
Escherichia coli, Salmonella Typhi e Staphylococcus aureus (TONET; ZARA;
TIUMAN, 2019). A encapsulagao do extrato também é uma técnica que pode ser
aplicada para aumentar a estabilidade dos compostos fendlicos garantindo que
o consumidor obtenha os beneficios provenientes do seu consumo, como
verificado em produtos como iogurte (GRIS et al., 2021) e maionese (FENOGLIO
et al., 2021). O extrato de erva-mate também se apresenta como opg¢ao no
desenvolvimento de produtos nutracéuticos, seja incorporado a amido de milho
(LAZZAROTTO et al., 2020) ou em bebidas fermentadas (LIMA et al., 2012).

Dentro do Programa de Pés Graduagcéo em Engenharia de Alimentos da
Universidade Federal do Parana, a erva-mate foi objeto de diversos projetos de
pesquisa englobando o seu processamento, modelagem matematica da etapa
de extracdo (GERKE et al., 2018), o uso de membranas para clarificagcdo do
extrato (GERKE et al., 2017) e a produgéo de erva-mate solivel (BERTE 2011).
Estudos abrangendo a sua aplicagdo em novos produtos também foram
realizados, envolvendo desde etapas de formulagdo de alimentos funcionais,
como gelatina (BERTE et al., 2011), até pesquisas de aceitacdo do consumidor
para produtos adicionados do extrato, como, por exemplo, chicletes (GODOY et
al., 2021).

E possivel perceber, portanto, um grande interesse na aplicacdo do
extrato de erva-mate em diversas frentes. O seu potencial na substituicido de
aditivos sintéticos € particularmente interessante uma vez que possibilita a venda
do produto em um mercado de alimentos naturais e funcionais que esta em
crescimento. Por conseguinte, € importante o desenvolvimento de novas
tecnologias, principalmente em nivel industrial, que levem em consideracéo a

demanda crescente por produtos com elevada atividade antioxidante.

2.1.2. Processamento industrial

Os diversos produtos disponiveis no mercado a partir da erva-mate

requerem processamentos industriais diferentes. O diagrama do processamento
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industrial da erva-mate, destacando seus diversos produtos, é apresentado na

Figura 3.
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Figura 3 - Diagrama do processamento da erva-mate destinada a diversos produtos.

Fonte: A autora.

Posteriormente a colheita e selecao das folhas e ramos, a erva-mate é

destinada a etapa de branqueamento, também denominada de sapeco, a qual

deve ser realizada até 24 horas apds a colheita. O sapeco consiste em submeter

a erva-mate a elevadas temperaturas através do contato com gases de

combustao, geralmente em um tambor rotativo com fluxo de ar contracorrente
(SCHMALKO; ALZAMORA, 2001). O sapeco resulta no rompimento da epiderme

das folhas através de evaporag¢ao da agua intracelular e inativagdo das enzimas

peroxidase e polifenoloxidase, responsaveis pela oxidacdo de compostos

fendlicos. Dessa forma, a extracdo dos componentes soluveis é facilitada e

caracteristicas do produto como cor, aroma e sabor sdo preservadas. Apds o
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sapeco, o material € encaminhado a etapa de secagem, a qual pode ser feita em
esteiras com contato indireto ou cilindros rotativos em contato direto com os
gases provenientes da combustdo. O processo se estende até que o material
alcance aproximadamente 3 % de umidade (ESMELINDRO et al., 2002;
SCHMALKO; ALZAMORA, 2001).

A erva-mate seca passa para a etapa de moagem, também chamada de
chanceamento, para diminuicdo do tamanho de particula e homogeneizagao do
material, facilitando o manuseio e transporte do produto. Além disso, a moagem
aumenta a superficie de contato do material. Desse modo, melhora-se a
eficiéncia do processo de extracao, seja ele realizado em pequena escala no
momento do consumo (como no chimarrdo ou tereré, por exemplo) ou
industrialmente para a producéo do extrato de erva-mate.

A etapa de envelhecimento (estacionamento em espanhol e aging em
inglés), que ocorre apds a moagem, esta fortemente presente nos processos
industriais do Paraguai e Argentina e € raramente utilizada no Brasil. Esta etapa
de envelhecimento pode ser realizada de maneira natural, na qual a erva fica
armazenada de 9 a 12 meses em condi¢des de umidade e temperatura ambiente
(JUNIOR; MORAND, 2016); ou de maneira acelerada na qual sao utilizadas
condic¢des controladas de temperatura e umidade mais elevadas.

Posteriormente a etapa de chanceamento (e envelhecimento, quando
aplicada) a erva-mate pode ser comercializada para utilizagdo no preparo de
chimarrao, tereré ou cha mate verde. O mate tostado também é comercializado
na condigdo de erva para preparacdo de chas. A erva-mate tostada é obtida
aplicando uma etapa adicional de torrefacado. Nesta etapa, a erva é submetida a
uma temperatura de 120 °C durante aproximadamente 15 minutos (JUNIOR;
MORAND, 2016). A torrefagdo tem um efeito na composi¢do quimica da erva-
mate e consequentemente sobre suas propriedades sensoriais (HECK; DE
MEJIA, 2007), resultando em um produto bastante distinto da erva-mate verde.

O extrato de erva-mate verde e de mate tostado também sao
comercializados na forma liquida ou como preparagdes soluveis para consumo
direto. O processamento do extrato segue as mesmas etapas discorridas
anteriormente: sapeco, secagem, moagem e as etapas de envelhecimento e

torrefagcédo, quando presentes. Posteriormente, o material homogeneizado segue
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para as etapas de extracao e, em seguida, filtragdo para retirada do material
insoluvel.

O extrato de erva-mate liquido pode ser diretamente aplicado na
preparagao de bebidas, porém, em diversas aplicagdes, € mais conveniente que
o extrato esteja na forma de p6. Em fungao disso, a desidratacdo de extratos
vegetais é frequentemente empregada visando reter as propriedades sensoriais
e aumentar o prazo de validade do produto final (TOLEDO; SINGH; KONG,
2018). Na industria de alimentos, diferenciam-se os processos de concentragcao
e desidratacdo. Processos de concentracdo sao responsaveis por concentrar a
solucao em até 60 % de solidos soluveis, e processos de desidratacao reduzem
o teor de umidade do alimento a valores menores que 10 %. Portanto, para a
producdo de extrato seco, € necessaria uma etapa de concentragdo que tem
como objetivo diminuir a carga energética da etapa posterior de secagem.

Na producao de extrato seco de erva-mate, tradicionalmente, utiliza-se
a concentragao por evaporagao em multiplas etapas com o emprego de vacuo,
diminuindo significativamente as temperaturas empregada na operagdo. A
desidratacéo é feita, em geral, através da secagem por atomizagdo em spray
dryer que faz uso de temperaturas elevadas, porém possibilita a obtengcdo de um
extrato homogéneo com umidade adequada para armazenamento. A Agéncia
Nacional de Vigilancia Sanitaria (ANVISA) determina que para extrato soluvel de
erva-mate a umidade do produto deve ser igual ou inferior a 5,0 g.100 g
(BRASIL, 2005).

Dentre os compostos que sofrem alteracdo durante todo o
processamento industrial da erva-mate, destacam-se os compostos fendlicos e
a cafeina. Entretanto, é de utilidade para a industria evitar/minimizar a
degradagdo desses compostos durante o processamento. Para isso, é
importante conhecer os principais fatores que influenciam na concentracao e
degradacao dos fendlicos e da cafeina durante a producdo em escala industrial
do extrato de erva-mate.

Muitos estudos foram conduzidos para avaliar o efeito do processamento
industrial sobre varias propriedades da erva-mate e do extrato de erva-mate. O
mecanismo pelo qual a cafeina sofre degradacdo durante as operagdes
industriais € bastante complexo, envolvendo varios fatores, e algumas hipoteses

foram levantadas a partir da observagao do seu comportamento. O Quadro 1
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apresenta um levantamento de estudos sobre o efeito das etapas de
processamento no teor de cafeina da erva-mate e do café, uma vez que a etapa
de torrefacdo durante o processamento do café € semelhante a etapa de

torrefacao da erva-mate.

Quadro 1 - Levantamento sobre o comportamento do teor de cafeina durante o processamento
industrial.

Etapa industrial Cafeina Respectivos estudos

Erva-mate (COLOMBO; NUNEZ, 1983;
Aumento
SAPECO ISOLABELLA et al., 2010; MALLMANN, 2018)

(ou branqueamento) Feduc Erva-mate (ESMELINDRO et al., 2002;
educao
¢ SCHMALKO; ALZAMORA, 2001)

Erva-mate (ESMELINDRO et al., 2002;

SECAGEM
Reducgao ISOLABELLA et al., 2010; MALLMANN, 2018;
das folhas
SCHMALKO; ALZAMORA, 2001)
~ . Erva-mate (MALLMANN, 2018)
TORREFACAO Redugédo “ .
Café (HECIMOVIC et al., 2011)
SECAGEM .
Redugéao Erva-mate (BERTE, Kleber A.S., 2011)
do extrato

Fonte: A autora (2020)

A etapa de sapeco foi a unica na qual foram observados
comportamentos diferentes para a concentracdo de cafeina em diferentes
estudos. Colombo e Nufez (1983) atribuiram o aumento da concentragéo de
cafeina na etapa de sapeco as reagdes de degradagao de acidos nucleicos que
geram purinas, que por sua vez sao convertidas em cafeina. Isolabella et al.
(2010) sugeriram que esse aumento pode ser gerado pela liberagdo da cafeina
que estava anteriormente formando complexos com acidos organicos, como a
formagdo do complexo com o acido clorogénico demostrado em estudos
anteriores (ASHIHARA; SUZUKI, 2004).

Schmalko e Alzamora (2001) sugeriram que 0 mecanismo de perda da
cafeina durante a torrefacdo se deve a difusdo através do tecido e evaporagao
na superficie vegetal, de forma que quanto maior a temperatura maior sera o
coeficiente de difusédo e a pressao de vapor da cafeina. No entanto, devido a sua

elevada solubilidade em agua, quanto maior a atividade de agua menor sera a
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pressao de vapor da cafeina. Pode-se atribuir a essa caracteristica as maiores
reducdes no teor de cafeina que foram verificadas nas etapas de secagem, em
comparacgao a etapa de sapeco (SCHMALKO; ALZAMORA, 2001).

Casal, Oliveira e Ferreira (2000) e Riachi et al. (2018) verificaram um
comportamento parecido para a concentracao de cafeina durante a operacao de
torrefagdo de graos de café e erva-mate, respectivamente. O teor de cafeina
apresentou uma clara tendéncia de aumento quando submetido a temperaturas
médias, seguido de redugdo quando submetido a condigdes mais extremas de
torra. Também foi verificada a tendéncia a redugao no teor cafeina conforme o
tempo de torrefagcdo aumenta. Casal, Oliveira e Ferreira (2000) atribuiram a
reducao na concentragcao de cafeina durante a torrefagcao dos graos de café a
sua sublimacao que se intensifica por volta de 185 °C. No entanto, a perda por
sublimacao € menor do que esperada, principalmente devido ao aumento da
pressao interna do grdo que estaria causando um aumento no ponto de
sublimacdo da cafeina (CLARKE; MACRAE, 1985). Riachi et al. (2018)
verificaram uma queda abrupta na concentragao de cafeina quando utilizaram
240 °C na torrefagdo em comparacao com temperaturas menores. Esses autores
também atribuiram esse comportamento a sublimagao de cafeina. Foi sugerido,
entdo, que para a erva-mate a sublimacao da cafeina se intensifica quando o
material atinge a temperatura de 240 °C.

Isolabella et al. (2010) estudaram o efeito do processamento industrial
da erva-mate em varios compostos bioativos além da cafeina. O acido cafeico
foi o unico composto que nao apresentou variagao significativa de concentragéo
o longo de todas as etapas. Para todos os outros compostos analisados,
verificou-se um aumento nas suas concentracdes apos a etapa de sapeco. As
concentragbes se mantiveram constantes no processo secagem, sendo que
somente a rutina e o 3,5-dicafeoilquinico apresentaram aumento significativo,
também, apos a etapa de secagem.

Hec€imovi¢ et al. (2011) estudaram a influéncia de diferentes graus de
torra na concentracao de bioativos de 4 variedades de café diferentes. Todas as
variedades apresentaram aumento na concentragéo de fendlicos e flavonoides
totais na torra clara (menor temperatura) em comparacgéo aos graos verdes, e 3
variedades apresentaram redug¢ao na concentragao de bioativos na torra escura

(maior temperatura) em comparagado com as torras clara e média.
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Riachi et al. (2018) observaram um comportamento semelhante ao da
cafeina para compostos bioativos (acidos clorogénico, galico e cafeico) e
atividade antioxidante no processamento da erva-mate. A etapa de sapeco
resultou em um aumento na concentragcao desses compostos, como também foi
verificado por Mallmann (2018). O aumento da temperatura ou tempo de
processamento na torrefagdo ocasionou a degradagdo dos compostos e
diminuicao da capacidade de inibicao do radical DPPH (RIACHI et al., 2018),
reforcando a caracteristica termossensivel dos compostos fendlicos e da
atividade antioxidante, verificada em outras matrizes (LARRAURI; RUPEREZ;
SAURA-CALIXTO, 1997).

Diante do exposto, € possivel relacionar diretamente a redugdo na
atividade antioxidante, teor de compostos fendlicos e da cafeina com o uso de
elevadas temperaturas. Portanto, para preservar os compostos de interesse que
estao naturalmente presentes na erva é pertinente avaliar processos alternativos
que fagam uso de temperaturas mais baixas. Dessa maneira, estabelece-se
como objetivo desta dissertacdo avaliar métodos alternativos de secagem do
extrato de erva-mate. Logo, as técnicas de secagem em camada de espuma e
liofilizagdo, bem como a secagem em spray-dryer - comumente utilizada para
secagem de extratos vegetais, serdo discutidas com relagdo ao seu
funcionamento, vantagens e desvantagens e aplicabilidade no processamento

da erva-mate a nivel industrial.

2.2. SECAGEM

A secagem ¢é um fenbmeno altamente complexo envolvendo
simultaneamente transferéncia de calor e massa, geralmente acompanhados por
encolhimento do sistema, rea¢des quimicas ou bioldgicas, além da possibilidade
de ocorréncia de transformacdes de fases como a transicdo vitrea e a
cristalizacao (MUJUMDAR, 1997). Na industria de alimentos, em particular, os
processos de secagem atuam na conservagao e diminui¢ao do volume e massa.
Estes facilitam o transporte e armazenamento de produtos, assim como a
moagem, importante para sua utilizagdo como ingrediente na formulagcdo de
produtos industrializados (RATTI, 2009). A popularizagcdo de alimentos

instantaneos fez crescer a demanda por produtos desidratados e extratos em po.
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A qualidade dos produtos desidratados é diretamente influenciada pelo método
de secagem e esta relacionada com seu valor nutricional assim como suas
caracteristicas de reidratagdo, devendo reconstituir, da maneira mais préxima
possivel, as propriedades sensoriais do produto fresco para atender as
expectativas do consumidor.

A forca motriz do processo de secagem é a diferenca de pressao de
vapor entre a superficie do produto e o meio (TOLEDO; SINGH; KONG, 2018),
ou seja, quando um produto Uumido é colocado em um ambiente com menor
pressao parcial para a agua, existira um fluxo de agua saindo do produto em
direcdo ao meio até que os dois entrem em equilibrio. Por isso, é importante
controlar a pressao parcial do meio fazendo a circulagao forgcada de um ar de
secagem com baixa umidade relativa ou retirando a agua do meio por meio de
um condensador no caso de técnicas de secagens sob vacuo.

A transferéncia de calor pode ser realizada através da condugao,
convecgao, radiacdo ou mesmo através de uma combinagcdo desses
mecanismos. Durante a desidratac&o, a agua evapora na superficie do produto,
causando um gradiente de concentracédo e consequentemente, transferéncia de
massa da agua do centro para sua superficie (TOLEDO; SINGH; KONG, 2018),

como apresentado na Figura 4.
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Figura 4 - Movimento da umidade durante o processo de secagem.
Fonte: Adaptado de Fellows (2017).

Células alimentares

Os trés principais mecanismos responsaveis pelo transporte de massa
para a superficie do produto durante a secagem s&o: a difusdo da agua liquida,
a capilaridade e a difusao do vapor de agua (KAREL; LUND, 2003). Este ultimo,

predominante no ultimo estagio da secagem, quando o produto esta quase seco
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e o restante da agua que evapora se difunde através dos poros do produto. A
movimentagdo interna da umidade é um fendmeno complexo e ainda n&o existe
uma teoria generalizada sobre como ela ocorre. Sabe-se, porém, que a taxa de
transporte de massa interna consiste, em geral, no fator limitante do processo de
secagem (RATTI, 2009).

A secagem €& uma operagao largamente utilizada na industria de
alimentos e esta associada com alguns desafios. Mudancas indesejaveis na cor,
aroma, valor nutritivo e textura do alimento sdo, muitas vezes, decorrentes de
sua prolongada exposigdo ao calor e/ou das altas temperaturas empregadas
(RATTI, 2001). A secagem por atomizagao, ou spray drying, € o método mais
amplamente empregado para secagem de extratos em escala industrial.

Yatsu, Borghetti e Bassani (2011) estudaram a secagem por spray dryer
do extrato de erva-mate em escala piloto utilizando diéxido de silicio coloidal
como aditivo em uma proporgao de 3:7 (excipiente:residuo seco). Os resultados
apresentaram um rendimento de 67% em relagao ao tedrico, 6,64% de umidade
residual, densidade aparente de 0,75 g.mL"' e uma concentragdo de 209,52
mg.g~' de compostos fendlicos totais (quantificados a partir de padrées de acido
clorogénico e rutina por cromatografia liquida de alta eficiéncia CLAE).

Berté et al. (2011b) avaliaram o pdé do extrato de erva-mate, obtido
através da secagem por spray dryer. Os resultados demostraram que o extrato
seco é rico em compostos fendlicos totais (178,32 mg catequina.g™), cafeina
(18,55 mg.g™") e atividade antioxidante (ICs, 2,52 mg.mL™").

Negrao-Murakami et al. (2017) estudaram a encapsulagao do extrato de
erva-mate por maltodextrina em spray drying com diferentes valores de dextrose
equivalente. Foi realizada a secagem do extrato sem adicdo de maltodextrina
como controle. O extrato sem a adicao de maltodextrina apresentou resultados
mais elevados de higroscopicidade (26,30 g.100 g'), concentragdo de
compostos fenodlicos totais (21,13 mg acido clorogénico.mL™') e atividade
antioxidante pelo método FRAP (19,98 umol Trolox.mL") e o menor valor no
método de DPPH (ECs, 6,59 mg.mL"). A amostra adicionada de maltodextrina
DE10.2 apresentou o melhor rendimento e uma maior estabilidade dos
compostos fendlicos totais e atividade antioxidante do extrato, demostrando um
grande potencial para atuagdo como aditivo em alimentos funcionais (NEGRAO-
MURAKAMI et al., 2017).
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Existem, no entanto, limitagbes no processo de secagem por
atomizagao, como a necessidade do uso de agentes carreadores para alcangar
uma elevada eficiéncia/rendimento do processo. A eficiéncia energética dos
spray dryers € maximizada ao aumentar a temperatura do ar de entrada,
podendo prejudicar a qualidade final do produto (FELLOWS, 2017). Como a
separacgao das particulas é feita por um ciclone, é necessaria a obtengcdo de um
produto suficientemente seco para evitar a sua adesdo a superficie do
equipamento (TOLEDO; SINGH; KONG, 2018). Outra limitagdo do spray-dryer
consiste na necessidade de elevado teor de agua na alimentagdo do
equipamento para possibilitar o bombeamento do liquido até o atomizador, o que
gera maior gasto energético total para a retirada de toda a umidade do produto,
assim como maiores perdas de compostos volateis (FELLOWS, 2017). Em vista
disso, outros métodos de secagem vém sendo investigados como, por exemplo,

a secagem em camada de espuma e a liofilizagao

2.2.1. Secagem em camada de espuma

A secagem em camada de espuma, também chamada de secagem em
leito de espuma, é uma técnica de secagem na qual um agente espumante e/ou
estabilizante é adicionado ao produto e utiliza-se de um mecanismo fisico para
incorporagao de ar e formacédo da espuma. Essa espuma €, entdo, espalhada
em uma camada fina e encaminhada a secagem convectiva até atingir a umidade
desejada. A qualidade dos alimentos desidratados € altamente influenciada pela
sua textura e capacidade de reidratacdo (KAREL; LUND, 2003). Os produtos em
po provenientes da secagem em camada de espuma apresentam excelente
capacidade de reidratagdo (MOUNIR, 2017) e, portanto, melhor qualidade em
comparagao aos produtos obtidos a partir da secagem em tambor ou spray-dryer
(KRASAEKOOPT; BHATIA, 2012).

A espuma é um sistema aerado composto por duas fases, uma fase
gasosa dispersa em uma fase liquida continua. As fases sdo separadas por uma
camada fina de liquido chamada de lamela (HARDY; JIDEANI, 2017), a qual
promove uma maior superficie de contato entre o liquido e o ar. O aumento da
area de superficie de contato facilita a remo¢cdo de umidade do produto

diminuindo a temperatura e o tempo de secagem necessarios. Sendo assim, a
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secagem em camada de espuma torna-se um processo potencialmente atrativo
em comparagao a outras técnicas para secagem de materiais termossensiveis
(BRYGIDYR; RZEPECKA; MCCONNELL, 1977). Contudo, é interessante
ressaltar que os resultados obtidos com essa técnica sdo altamente
dependentes do material a ser processado, do tipo de secador e condicdes de
secagem utilizados. Por isso, um menor tempo de secagem por unidade de
massa do produto pode ndo necessariamente resultar em menor consumo
energético ou um processo mais econdmico (KUDRA; RATTI, 2006).

Espumas, ou sistemas aerados, sao termodinamicamente instaveis por
natureza devido a elevada energia necessaria para manter a interface liquido-
gas (HARDY; JIDEANI, 2017). A estabilidade da espuma esta intrinsicamente
ligada a reologia do sistema, e agentes tensoativos ou gelo podem ser utilizados
para auxiliar na estabilizagdo do sistema (CAMPBELL; MOUGEOT, 1999).
Dentre os agentes tensoativos, proteinas e emulsificantes sdo os mais
empregados.

As proteinas, por serem compostas por longas cadeias que contém
partes polares e partes apolares, se ajustam facilmente a interface liquido-gas,
apresentam uma baixa taxa de difusao e interligam-se entre si formando uma
camada relativamente rigida que confere maior estabilidade ao sistema
(CAMPBELL; MOUGEOQT, 1999). Exemplos de proteinas utilizadas em secagem
em leito de espuma sao: as provenientes de claras de ovos in natura (EL-
SALAM; ALI; HAMMAD, 2021) e em p6 (SALAHI; MOHEBBI; TAGHIZADEH,
2015), ovoalbumina (DEHGHANNYA et al., 2018, FRANCO et al., 2016),
albumina (BRANCO et al, 2016; COL et al, 2021; KADAM;
BALASUBRAMANIAN, 2011; KRASAEKOOPT; BHATIA, 2012; NETO, 2017;
RAHARITSIFA; RATTI, 2010; ROCHA et al., 2020; SOARES, 2009) e proteinas
isoladas do soro de leite (DARNIADI; HO; MURRAY, 2018). A clara de ovo é o
agente espumante mais utilizado aparecendo sozinho ou combinado com outros
agentes em 48 % dos estudos levantados em uma revisdo de Reis, Moraes e
Masson (2021) sobre o efeito da secagem em camada de espuma nos
compostos bioativos em matrizes alimentares de base vegetal. Em seguida,
aparece a albumina em 22 % dos estudos levantados.

Os emulsificantes, também chamados de agentes tensoativos ou

surfactantes, sdo compostos que possuem uma cadeia apolar conectada a uma
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cabeca polar. A regidao polar da molécula fica voltada ao liquido enquanto a
regido polar volta-se para a fase gasosa diminuindo assim a tensao superficial
da emulsdo. O fendmeno de Gibbs-Marangoni confere estabilidade a espuma
promovendo a difusdo do emulsificante e, consequentemente, um pouco de
liquido para regides da bolha onde ocorre o afinamento da sua superficie
(CAMPBELL; MOUGEOQOT, 1999). Emulsificantes variados podem ser utilizados
para formacdo da espuma para secagem, sendo o Emustab® e a Super Liga
Neutra®, os mais utilizados em pesquisas de secagem em camada de espuma
(CHAICOUSKI et al., 2014; COL et al., 2021; GUIMARAES; FIGUEIREDO;
QUEIROZ, 2017; MARQUES; ARRUDA; SILVA, 2016; SOARES, 2009;
TAVARES et al., 2019). O Emustab® e a Super Liga Neutra® foram
desenvolvidos pela empresa Duas Rodas para atuagdo como coadjuvante na
produgéo de sorvetes e picolés. O Emustab® é um produto a base de mono e
digliceridios de acidos graxos, e a Superliga® é um a produto a base de sacarose
e dos espessantes, carboximetilcelulose e goma guar (atuando mais como
estabilizante).

Para algumas matrizes, pode ser mais importante a adicdo de agentes
estabilizantes para a obtengcdo de uma espuma adequada para secagem. Os
agentes estabilizantes podem ser polissacarideos, agente espessantes ou
gelificantes (MOUNIR, 2017). Alguns dos estabilizantes utilizados em pesquisas,
além da Super Liga Neutra®, sdo: carboximetilcelulose (BRANCO et al., 2016;
COL et al., 2021; DEHGHANNYA et al., 2018; KARIM; WAI, 1999;
KRASAEKOOPT; BHATIA, 2012; KUDRA; RATTI, 2006); maltodextrina
(DARNIADI; HO; MURRAY, 2018; SEERANGURAYAR et al., 2017; SOARES,
2009; TAVARES et al., 2019); goma xantana (AZIZPOUR; MOHEBBI;
KHODAPARAST, 2016; BRANCO et al., 2016; EL-SALAM; ALI; HAMMAD, 2021;
SALAHI; MOHEBBI; TAGHIZADEH, 2015); goma arabica (SEERANGURAYAR
et al., 2017) e pectina (CHAICOUSKI et al., 2014).

A influéncia da secagem em camada de espuma nos compostos
bioativos dos alimentos € variada. A necessidade de um tempo de secagem mais
elevado pode ndo compensar a utilizacdo de temperaturas mais baixas no
processo. Ademais, os diferentes aditivos utilizados na formagéo da espuma
podem ter efeitos diversos como: ajudar na sua preservagao aumentando as

taxas de secagem, diluir os compostos diminuindo sua concentragao, e/ou expor
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os bioativos a luz e oxigénio contribuindo para sua degradacao (REIS; MORAES;
MASSON, 2021). Foram relatados, em diversas pesquisas, a redu¢éo no teor de
compostos fendlicos apds a secagem em camada de espuma em comparagao
ao produto in natura (BRANCO et al., 2016; COL et al., 2021; NETO, 2017;
TAVARES et al., 2019). Neto (2017) observou que a retengdo de compostos
fendlicos totais diminuiu com o aumento da temperatura de secagem durante a
desidratacao de polpa de cuxa, tanto para as espumas formadas com albumina
quanto Emustab®. Em outros estudos, ndo foi possivel verificar uma diferenca
significativa na concentracao de fenodlicos totais em amostras desidratadas em
diferentes temperaturas e espessuras de camada (COL et al., 2021; EL-SALAM;
ALl; HAMMAD, 2021; TAVARES et al., 2019).

Chaicouski et al. (2014) estudaram a extragao e secagem do extrato de
erva-mate verde, submetendo tanto o extrato hidroalcéolico (etanol 70 °GL)
COmMo 0 aquoso a secagem convectiva em camada de espuma e liofilizagao. Para
a formacéo da espuma foi utilizado uma combinacéo de 1% de pectina, 1% de
Emustab® e 1% de Super Liga Neutra®. A secagem convectiva foi realizada em
estufa com circulagao de ar a 45 °C. O extrato aquoso desidratado em camada
de espuma apresentou menor concentragao de compostos fendlicos totais (0,41
g catequina.kg™') em comparagdo com o extrato liofilizado (3,0 g catequina.kg™"
de amostra) (CHAICOUSKI et al., 2014). Os resultados demonstraram a
possibilidade da utilizagdo da técnica de secagem em camada de espuma para
desidratacido de extrato de erva-mate. No entanto, os autores nao estudaram a
cinética da secagem e os efeitos de diferentes parametros como concentragdes
de agentes espumantes, e temperaturas de secagem na qualidade do produto
final. Esses dados sdo essenciais para avaliagcdo da viabilidade industrial da

técnica.

2.2.2. Liofilizacao

O processo de liofilizagdo, no qual a agua presente no alimento é
removida por sublimacdo, pode ser divido em trés etapas. A primeira etapa
corresponde ao congelamento, sendo preferencial a formagéao de cristais de gelo
menores para alimentos que possuem uma estrutura celular e maiores para os

demais (FELLOWS, 2017). A segunda etapa corresponde a sublimacdo dos
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cristais de gelo, e a terceira, a dessorgao da agua ligada ao alimento. Para
alcangar taxas de secagem satisfatorias é necessario que a segunda e terceira
etapa do processo sejam realizadas sob vacuo (RATTI, 2009).

Devido a auséncia de agua liquida no sistema durante o processo de
secagem, os cristais de gelo sofrem sublimagéo deixando poros em seu lugar, o
que facilita o transporte do vapor presente no interior da amostra e confere aos
produtos liofilizados excelentes propriedades de reidratacdo. Ademais, como o
produto € mantido em temperaturas baixas, reagbes indesejaveis como
escurecimento de Maillard, por exemplo, nao acontecem; reacgdes de
decomposicado sao retardadas e obtém-se um produto com maior retengao de
compostos volateis e aromaticos (STAPLEY, 2008).

Deladino et al. (2013) estudou a composigao dos principais compostos
fendlicos no extrato aquoso de erva-mate e a sua correlagdo com a capacidade
antioxidante. Foram avaliados os extratos liquido e seco obtido a partir da
liofilizacdo. Para o extrato liofilizado, foi encontrada uma concentragcdo de
cafeina igual a 6,3 mg.g™!, 94,3 mg acido clorogénico.g” e 110,5 mg acido
galico.g™" de erva-mate para compostos fendlicos totais. Os resultados indicaram
uma reducao de 20% na composi¢ao dos compostos fendlicos totais, mostrando
que ha reducdo no valor nutricional do alimento mesmo no processo de
liofilizagdo, o qual faz o uso de baixas temperaturas (DELADINO et al., 2013).
Existe a necessidade, no entanto, de mais estudos sobre a influéncia das
condicdes de processo da liofilizagao sobre a qualidade final do extrato de erva-
mate.

Apesar de resultar em produtos de qualidade superior, devido aos
elevados custos de sistemas de vacuo e refrigeracao, a liofilizacado € um método
de secagem utilizado na industria apenas para produtos com alto valor agregado.
Dessa forma, é de grande interesse investigar esse processo de secagem,
caracterizando produtos obtidos por liofilizacdo e buscando formas de reduzir
custos do processo.

Uma das formas de intensificar o processo de liofilizacdo & através de
métodos de congelamento alternativos. A aplicagdo do vacuo durante o
congelamento resulta na formacéo de cristais de gelos maiores e maiores taxas
de secagem em comparagdo com O congelamento convencional, como

observado por Kramer, Sennhenn e Lee (2002) ao estudar os processos de
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congelamento induzido por vacuo seguido da liofilizagao de solugdes modelo. A
morfologia dos cristais impacta nas etapas subsequentes da liofilizagdo pois a
sublimacdo dos cristais de gelo resulta no aparecimento de poros dentro da
estrutura rigida, onde antes estavam os cristais, aumentando a area de
superficie de contato disponivel para o transporte de massa (STAPLEY, 2008).
Desse modo, o congelamento a vacuo apresenta grande potencial para a
intensificagdo do processo de liofilizagcao.

2.2.3. Congelamento a vacuo

O congelamento a vacuo é uma forma direta de troca de calor operada
em condigdes de pressao abaixo do ponto triplo da agua. A propria agua
presente na amostra funciona como fluido refrigerante uma vez que, ao
vaporizar, ela retira calor do sistema que sofre, entdo, uma reducdo de
temperatura e, em seguida, a transicdo para a fase sélida (SATOH;
FUSHINOBU; HASHIMOTO, 2002) como apresentado na Figura 5.
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Figura 5 - llustragédo do processo de congelamento a vacuo.
Fonte: Adaptado de Satoh, Fushinobu e Hashimoto (2002).

Diferentes mecanismos de transporte podem ocorrer durante o
congelamento a vacuo, como difusdo de vapor devido a gradientes de pressao
de vapor, difusdo de liquido devido a gradientes de concentragéo, transporte de
liquido devido a forgcas de capilaridade, transporte de liquido devido a diferenca
de pressao causadas por baixa pressao externa, efeito de condensagao ou
difusdo na superficie (GHIO; BARRESI; ROVERO, 2000). Assim sendo, é

possivel perceber a necessidade estudos sobre o congelamento a vacuo, tanto
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para aprofundar o entendimento fenomenoldgico do processo quanto para
ampliar as possibilidades de aplicagcado dessa tecnologia.

Ghio, Barresi e Rovero (2000) estudaram o congelamento a vacuo de
diversas frutas. Os resultados mostraram que entre 20 a 40% da agua foi
removida durante o congelamento, diminuindo o tempo de secagem e
melhorando a eficiéncia energética da liofilizacdo. A taxa de congelamento afeta
o tamanho dos cristais formados e, consequentemente, a porosidade do material
final. Também foi observado que as taxas de secagem foram altamente
dependentes da estrutura do material, assim como teores de agua e agucar,
sendo que nao foi possivel fazer o congelamento a vacuo de bananas, que
contém um teor de agucar elevado (GHIO; BARRESI; ROVERO, 2000).

Satoh, Fushinobu e Hashimoto (2002), ao estudar o congelamento a
vacuo de goticulas de agua, observaram um fenébmeno de borbulhamento nas
goticulas de agua que aumentou a taxa de resfriamento uma vez que o
movimento causado pelo borbulhamento diminuiu a resisténcia térmica do
sistema. O borbulhamento, portanto, diminuiu o grau de super-resfriamento do
congelamento, sendo efetivo para reduzir o consumo energético do processo
(SATOH; FUSHINOBU; HASHIMOTO, 2002).

Silva e Schmidt (2019) estudaram o efeito das condi¢gdes de processo
no congelamento a vacuo de extrato de café. Os resultados mostraram que as
condi¢cdes que mais afetam o processo sdo a espessura da camada e a taxa de
queda de presséo. Silva (2019), aplicando o congelamento a vacuo como etapa
inicial do processo de liofilizagdo do extrato de café, observou o congelamento
da amostra em camada de espuma, o que resultou em um aumento significativo
das taxas de secagem em comparacao a liofilizagdo de uma amostra submetida
ao congelamento convencional. Ademais, as amostras secas que foram
congeladas a vacuo apresentaram um teor mais elevado de cafeina e compostos
volateis devido ao menor tempo de secagem. Com isso, a autora mostra a
viabilidade da utilizagdo do congelamento a vacuo no processo de produgao de
café liofilizado, sugerindo, inclusive, a possibilidade de realizar tanto o
congelamento quanto a secagem em um unico equipamento diminuindo assim
tanto o custo operacional como energético do processo (SILVA, 2019).

Logo, o congelamento a vacuo apresenta diversas vantagens em

relacdo ao congelamento indireto convencional, como a utilizagdo da propria
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agua presente na amostra como fluido refrigerante além de maior velocidade de
congelamento e perda de agua inerente a técnica (GHIO; BARRESI; ROVERO,
2000; SILVA, Andressa Carla Cintra Da, 2019). A principal desvantagem do
sistema € a necessidade de um grande volume para comportar a expansao do
liquido durante a etapa de borbulhamento (SILVA, 2019).
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3. MATERIAL E METODOS

Os experimentos e analises deste projeto de pesquisa foram realizados
nos laboratérios da Universidade Federal do Parana.

O projeto foi dividido em 4 etapas, como apresentado na Figura 6. A
primeira fase consistiu na caracterizagdo do extrato de erva-mate tostada
concentrado, fornecidos pela empresa Triunfo do Brasil, Curitiba PR. Na
segunda etapa foi avaliada a espuma obtida a partir de diferentes agentes, assim
como o efeito da concentragao do extrato e dos agentes sobre as caracteristicas
da espuma. Na terceira etapa foi realizado o estudo da cinética de secagem do
extrato com ajuste de modelos matematicos, avaliacdo do efeito de diferentes
parametros de processo na secagem convectiva e aplicagdo do congelamento a
vacuo como etapa inicial na liofilizacdo do extrato. A quarta etapa, e ultima,
consistiu na comparacgao da qualidade do extrato desidratado obtido através de
diferentes técnicas/condi¢cbes de secagem avaliados, bem como do extrato seco
comercial (fornecido pela empresa Triunfo do Brasil, Curitiba, PR), que foi

produzido através do método de spray drying.

ETAPA1

Caracterizacao do extrato concentrado

@ ETAPA 2 Estudo da influéncia de:

Concentracao do extrato
Presenca de aditivos
Concentracdo do aditivo

@ ETAPA3 Estudo da influéncia de:

Presenca de aditivo
Temperatura
Espessura de camada

Avaliar o efeito de aditivos
nas caracteristicas da espuma

Estudo da cinética de secagem e
ajuste de modelos matemaéticos

@ ETAPA 4

Comparagdo dos extratos produzidos por
diferentes técnicas/condigdes de secagem

Figura 6 - Esquema ilustrativo das etapas do projeto de pesquisa.
Fonte: A autora.
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3.2. MATERIA PRIMA

Extratos de erva-mate tostada concentrado e desidratado por spray
dryer foram fornecidos pela empresa Triunfo do Brasil, Curitiba PR. Foram
fornecidas amostras de extrato concentrado (53 °Brix) de 2 lotes diferentes, e
amostra de extrato seco de um terceiro lote.

O primeiro lote de extrato concentrado foi utilizado para o estudo de
estabilidade da espuma. A caracterizacdo do extrato concentrado e todos os
ensaios de secagem e analises dos pds produzidos foram realizados a partir do
segundo lote de extrato concentrado, o qual foi fracionado em recipientes de 1 L
e mantido a -18 °C até sua utilizacdo. No dia anterior a realizagdo dos

experimentos, o recipiente foi movido e mantido em geladeira a 4 °C.

3.2.1. Caracterizacao

Para caracterizagao do extrato concentrado foram realizadas as analises
de composicdo centesimal, analise de cor e quantificacao de cafeina.

As andlises de umidade, cinzas, fibras soluveis e proteinas foram feitas
de acordo com as metodologias da Association of Official Analytical Chemists
(AOAC, 2012). A determinacdo de lipideos foi realizada pela metodologia de
extracdo de Bligh e Dyer (1959) e o teor de carboidratos foi calculado por
diferenca.

Foram utilizadas trés concentracdes de extrato diferentes. O extrato na
mesma concentragao fornecida pela empresa Triunfo do Brasil, Curitiba PR,
identificado como Ca (= 53 °Brix), e o extrato diluido com agua destilada em duas
proporgdes diferentes. Uma diluicdo na proporgdo de extrato:agua 1:1 (v/v),
denominada Cb (= 19 °Brix), e outra diluicdo na proporgao 1:2 (v/v), denominada
Cc (= 6 °Brix).

O teor de sélidos soluveis de cada extrato foi estimado a partir da leitura
do indice de refragdo em um refratdmetro digital de bancada (Instrutherm
Instrumentos de Medigéo Ltda., modelo RTD-95, Sdo Paulo, Brasil) e expresso
em °Brix. As leituras foram realizadas em triplicata e conforme as especificacdes

do fabricante.
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3.3. AVALIAGAO DA ESPUMA

Testes preliminares com o extrato de erva-mate indicaram que a matriz
apresenta o potencial para formagdo de espuma mesmo sem a adicao de
agentes espumantes. No entanto, a adicdo de agentes espumantes ou
estabilizantes pode resultar espumas com melhores parametros de densidade e
estabilidade. Em vista disso, foram selecionadas trés variaveis para estudo: a
concentracdo do extrato, a presenca de aditivos e a concentragao do aditivo. O
extrato de concentragdo média (Cb) foi escolhido para fazer os estudos da
presenca de aditivo e da influéncia da concentragdo do aditivo. O aditivo que
apresentou o melhor desempenho (menor densidade e maior estabilidade) no
estudo da presenca de aditivos foi selecionado para realizar o estudo da
concentragdo do aditivo. O planejamento dos experimentos esta indicado na
Tabela 1.

Tabela 1 - Planejamento dos ensaios da Etapa 2.
Extrato  Aditivo Concentracao Ensaio

Estudo da influéncia da ca SEM ) 1
concentragao do extrato Cb SEM i 2
Cc SEM - 3

Estudo da influéncia da cb SEM i 1
presenca de aditivo Cb EMS 1% 4

Cb SLN 1% 5

P Cb SLN 1% 5
R ST R S
Cb SLN 3% 7

Foram avaliadas as espumas obtidas a partir de trés concentragdes
diferentes do extrato (Ca, Cb e Cc). Os aditivos selecionados para o estudo
foram o Emustab® (EMS) e a Super Liga Neutra® (SNL). O extrato sem aditivo
foi identificado como SEM. Os aditivos foram adicionados nas concentragdes
massicas indicadas na Tabela 1. Totalizaram-se 7 ensaios diferentes, os quais
foram realizados em triplicata.

A maximizacao da area superficial de contato entre a fase liquida e a
fase gasosa na espuma assim como sua estabilidade sao fatores importantes

para minimizar o tempo de secagem. Para fazer a avaliagdo desses fatores
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foram determinados os seguintes parametros: densidade, percentual de
expanséo e estabilidade.

As espumas foram obtidas submetendo o extrato (com ou sem a adi¢ao
de agentes) a incorporagcdo mecanica de ar em uma batedeira doméstica
(Mondial modelo B29NP Cristal, Sao Paulo, Brasil) na menor velocidade durante

um intervalo de tempo fixo de 5 minutos.

3.3.1. Densidade

A densidade do extrato (p.,;) foi determinada em triplicata através da
técnica de picnometria, utilizando picnémetros de 50 mL. Os picnémetros foram
calibrados a 18 °C, com agua destilada, considerando sua densidade igual a
998,392 kg.m= (PERRY; PERRY; GREEN, 1997). Foram aferidas as densidades
do extrato nas trés concentragdes utilizadas (Ca, Cb e Cc).

A densidade da espuma (p.,) foi determinada através da relagéo entre

massa e volume da amostra. Logo apos o batimento do extrato, a espuma foi
colocada em recipientes cilindricos de dimensdes conhecidas (Figura 7) e a
massa foi anotada. O manuseio da espuma foi feito com cuidado para preencher
o recipiente completamente sem destruir a estrutura da espuma. A determinacao

da densidade foi feita em triplicata.

Vi g

Figura 7 - Determinacéo da densidade da espuma.

3.3.2. Percentual de expanséo

O percentual de expansao da espuma (PE) foi calculado a partir da
relacdo entre as densidades da espuma e do extrato, conforme a Equagao 1
(CRUZ, 2013).
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PE (%) = -100 Eq. 1

em que p., corresponde a densidade da espuma e p,,; a densidade do extrato.
Para o calculo do percentual de expansdo, foram consideradas as
densidades dos extratos sem adicdo de aditivos, uma vez que a quantidade de
aditivo utilizada foi pequena, de forma que nao alterou significativamente a
densidade do extrato em testes realizados.
Para possibilitar a realizacdo dos calculos estatisticos, no calculo das
replicatas do percentual de expansao foi utilizada a média do valor da densidade

do extrato (p.,.) € Os valores de cada replicata da densidade da espuma (p,sp).
3.3.3. Volume de fracao de ar
O volume de fragédo de ar foi calculado de acordo com Labelle (1966),

como demostrado na Equacgao 2, desconsiderando a densidade do ar em relagao

a densidade do liquido.

0 (%) = (1 —~ p””) +100 Eq. 2

Pext

em que p., corresponde a densidade da espuma e p.,; a densidade do extrato.
3.3.4. Estabilidade

Para determinacao da estabilidade da espuma foi utilizado um sistema
adaptado da técnica proposta por Baptista (2002). O sistema foi composto por
uma proveta, e um funil de plastico de 100 mm de diametro, no qual foi colocado
um filtro de papel para cafeteira elétrica n°2 (Mellita, Brasil) para garantir que
somente o liquido fosse drenado para a proveta. O funil foi preenchido
completamente com espuma (Figura 8) e o volume de liquido drenado foi
monitorado a cada 5 minutos durante um intervalo de 2 horas. Os ensaios foram

realizados em triplicata em temperatura de +20 °C.
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Figura 8 - Ensaio de estabilidade da espuma.

3.4. SECAGEM DO EXTRATO

A desidratacédo do extrato foi feita através de secagem convectiva em
estufa e camada de espuma, identificada como CE, e pelo método de liofilizagao

utilizando o congelamento a vacuo como etapa inicial, identificado como CV-L.

3.4.1. Secagem convectiva

As espumas que apresentaram os menores valores de densidade,
maiores valores de percentual de expansdo e maior estabilidade (espumas
formadas com extrato na concentragao 52 °Brix (Ca), sem a presencga de aditivos
e com a adigao de Super Liga Neutra®) foram submetidas a secagem convectiva.

As seguintes variaveis de processo foram avaliadas: (i) a utilizagdo ou
nao de aditivo para formacao da espuma (SEM — sem aditivo e SLN — adi¢ao de
Super Liga Neutra®); (ii) temperatura do ar de secagem de 40, 50 e 60 °C e (iii)
espessura da camada de espuma de 10, 15 e 20 mm. Um resumo do
planejamento desses ensaios é apresentado na Tabela 2. Totalizando 6 ensaios

de cinética em estufa realizados em duplicata.
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Tabela 2 - Planejamento dos ensaios de secagem convectiva em camada de espuma.
Espessura Temperatura

Amostra (mm) °C) Ensaio
Estudo da influéncia da Ca-SLN2 10 50 1
presenca de aditivo Ca-SEM 10 50 2
A Ca-SEM 10 50 2
ey s 15w
Ca-SEM 20 50 4
. Ca-SEM 10 40 5
Estudo da influéncia da Ca-SEM 10 50 5

temperatura

Ca-SEM 10 60 6

A secagem convectiva da espuma do extrato de erva-mate foi realizada
em estufa convectiva com circulagdo de ar (Nova Etica, 400/2ND-300, Séo
Paulo, Brasil). A velocidade de circulagao do ar foi aferida com um anemometro
(Testo 405, Testo AG, Lenzkirch, Alemanha), o qual registrou uma velocidade de
0,5+ 0,1 m.s™'. A amostra foi colocada em um suporte de aluminio conectado a
uma célula de carga, mantida na parte externa da estufa, para monitoramento
on-line da variagdo de massa da amostra durante o experimento, conforme
esquematizado na Figura 9. A célula de carga do tipo single point (Alfa
Instrumentos, GL-5, Brasil) com uma capacidade nominal de 5 kg e preciséo de
0,1 g foi conectada a um sistema de condicionamento de sinal (Alfa
Instrumentos, 3101CP, Brasil) que, por sua vez, foi conectado a um computador.

A aquisigcao de dados foi feita a cada 300 segundos.

Célula de carga

Estufa

Aquisicao
de dados

Figura 9 - Esquema do dispositivo experimental utilizado nos ensaios de secagem convectiva
em camada de espuma.
Fonte: A autora.




46

Para cada condi¢do de secagem convectiva avaliada (Tabela 2), trés
amostras foram acondicionadas em recipientes de aluminio de mesmo tamanho,
uma amostra foi alocada no suporte para verificagdo variagdo da massa ao longo
do tempo (Figura 9) e as outras 2 em pontos proximos ao suporte. Os trés
recipientes permaneceram o mesmo periodo no interior da estufa. O rendimento
da secagem foi calculado para cada um dos recipientes e o produto seco dos
trés recipientes foi misturado e armazenado na mesma embalagem para

realizacao das analises descritas no item 3.5.

3.4.2. Liofilizagao

A liofilizag&do do extrato de erva-mate, utilizando o congelamento a vacuo
como etapa inicial do processo, foi realizada em um liofilizador de bancada
(Liobras, Liotop L101, Brasil) adaptado para monitoramento on-line da variagéo
de massa.

O mesmo aparato composto pela célula de carga e sistema de
condicionamento de sinal descrito no item 3.3.3 foi utilizado no interior da camara
de vacuo do liofilizador, conforme descrito por Silva (2019). A tampa de acrilico
da camara de vacuo foi adaptada para passagem da fiagdo da célula de carga.
Um recipiente cilindrico com tampa perfurada foi conectado a célula de carga
através de uma haste rigida, como esquematizado na Figura 10.

Sensor de pressdo

Célula de carga

Termopares

Céamara de vacuo —— B—
Aquisicao
de dados

Amostra —

. " ! [ _
: v L
t (00

Bomba de vacuo Condensador _

Figura 10 - Dispositivo experimental utilizado nos ensaios de liofilizag&o.
Fonte: Silva (2019)
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O recipiente, de 64,3 mm de didmetro e 1959 mm de altura, foi
preenchido até uma altura de 5 mm com o extrato concentrado (53 °Brix). Para
o ensaio de liofilizagdo, o extrato liquido foi retirado da geladeira, a temperatura
de 4 + 1 °C, transferido para o recipiente com tampa perfurada e levado
diretamente a cdmara de vacuo. Esta foi hermeticamente fechada e a bomba de
vacuo acionada, marcando o inicio do processo. A aquisicdo de variacdo de
massa foi programada para intervalos de 300 segundos.

3.4.3. Cinética de secagem

As cinéticas de secagem foram expressao em termos de razdo de

umidade (RU), calculada através da Equacéao 3.

RU = Eq. 3

U
U;
em que U; corresponde a umidade inicial da espuma e U € a umidade no tempo
t, sendo ambas expressas em base seca.

As curvas de secagem convectiva em camada de espuma foram
suavizadas (com o objetivo de eliminac&o dos ruidos derivados da vibragéo do

suporte da amostra, ocasionados pela circulagao de ar na estufa) aplicando um

filtro polinomial.
3.4.4. Modelagem matematica

Modelos semi-tedricos e empiricos foram desenvolvidos por varios
autores na tentativa de descrever os comportamentos apresentados pelos mais
diversos sistemas. Os modelos empiricos mais empregados e que apresentam
frequentemente melhores ajustes as cinéticas de secagem em camada de
espuma sao os modelos de Page e Lewis (REIS; MORAES; MASSON, 2021).
Portanto, esses dois modelos foram selecionados para serem ajustados aos
dados experimentais tanto para a secagem convectiva quanto para a liofilizacao.
Os modelos de Page e Lewis sdo representados pela Equacao 4 (PAGE, 1989)
e Equacéo 5 (LEWIS, 1921), respectivamente.
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RU = e—k(t)n Eq. 4
RU =e™* Eq.5

em que RU é a razdo de umidade, n € o expoente, t € o tempo (h), k € um
coeficiente de secagem (h™').

Para descrever as cinéticas dos processos de secagem convectiva e
liofilizagdo, os modelos foram ajustados a partir de regressdes nao-lineares. A
adequacao dos modelos foi verificada a partir dos coeficientes de determinacao
(R?), qui-quadrado 2 e raiz do quadrado médio residual (RQMR).

A partir dos parametros de ajuste do modelo que melhor descreveu a
cinética de secagem (com base nos indices estatisticos avaliados), o tempo de
secagem necessario para alcangar uma umidade de 5 % em base umida, de
acordo com o padrdo de qualidade exigido pela Anvisa (BRASIL, 2005), foi

calculado para cada condigao de processo avaliada.
3.4.5. Taxa de secagem

As taxas de secagem (S) das amostras de extrato de erva-mate foram

obtidas através da derivac&o do polindbmio ajustado para suavizagao da curva.
3.4.6. Difusividade aparente

O coeficiente de difusdo aparente da agua (D,,) foi determinado a partir
da solugdo analitica da segunda lei de Fick (CRANK, 1975) considerando a
camada de espuma como uma placa plana infinita, resisténcia externa
desprezivel e concentragao inicial uniforme. Para tal, foi admitido tempos de

secagem suficientemente longos, conforme representado pela Equacgéo 6.

— 2, .
UmUq _ 8 -exp (_ %) Eq. 6
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em que o coeficiente de difusdo aparente (D,,) € expresso em m2.s’, L
corresponde a espessura da camada de espuma (m), t ao tempo (s) e U, U; e
Ueq correspondem aos valores de umidade da amostra no tempo t, no tempo
igual a zero e no equilibrio, respectivamente. Essa abordagem é baseada em um
coeficiente de difusdo constante. Dessa forma, o D, foi determinado a partir de

uma regressao linear.
3.4.7. Rendimento

Os processos foram comparados em termos de taxa de secagem,
rendimento e atividade de agua do p6. Apds a secagem, o extrato desidratado
foi imediatamente transferido para uma embalagem stand up pouch de aluminio
com vedacao hermética, a massa de extrato que nao foi possivel transferir
devido a aderéncia ao recipiente de secagem foi considerada como perda de
processo. Dessa forma, o rendimento da secagem foi calculado como
demostrado na Equagéao 7.

ml-—mf

Rendimento = Eq. 7

m; —m,

em que m; € a massa inicial total (recipiente + extrato) apos a secagem, m, € a
massa do recipiente apos a retirada do extrato para armazenamento e m, € a

massa do recipiente vazio.
3.5. CARACTERIZACAO DO EXTRATO EM PO

As amostras de extrato de erva-mate em pd obtidas através dos
diferentes métodos/condi¢gbes de secagem avaliados, bem como uma amostra
comercial de extrato de erva-mate em pé produzida por spray drying pela mesma
empresa que forneceu o extrato liquido concentrado, foram caracterizadas e
comparadas em termos da qualidade do p6 produzido (Tabela 3). Para tal, foram
determinados: a atividade de agua; as densidades aparente, compactada e

absoluta; a porosidade; a solubilidade; a higroscopicidade; a cor; a atividade
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antioxidante; capacidade redutora total e concentragbes de compostos

flavonoides totais e cafeina dos pds do extrato de erva-mate tostada.

Tabela 3 - Identificagdo das amostras de extrato de erva-mate desidratadas por diferentes
métodos/condicdes de secagem caracterizadas na Etapa 4.

Identificagcao Método Temperatura Espessura
Comercial Spray drying - -
Liofilizada Liofilizagdo - 5 mm

CE-40 S 40°C 10 mm

CE-50 ecagem em 50 °C 10 mm
camada de espuma

CE-60 60 °C 10 mm

Ao término dos processos de secagem, o po obtido foi armazenado em
embalagem hermética e este mantido dentro de um dessecador até a realizagao
da leitura de atividade de agua. Posteriormente, o pd foi moido e peneirado
manualmente utilizando uma peneira de abertura 80 mesh (Fobras Ltda., Sdo
Paulo, Brasil). A amostra moida e peneirada foi acondicionada em embalagens
stand up pouch de aluminio com fecho hermético e armazenada em freezer até

a realizagao das analises posteriores.

3.5.1. Atividade de agua

A determinacdo da atividade de agua (a,) foi feita diretamente pelo
equipamento Aqualab (modelo series 3 TE, EUA), através da medida do ponto

de orvalho a 25°C, conforme a especificagdo do fabricante.

3.5.2. Densidade Aparente e Compactada

A determinagdo da densidade aparente (p,,) € compactada (p.,) das
amostras foi feita conforme a metodologia adaptada de Goula, Adampoulos e
Kazakis (2004). Foram colocados aproximadamente 2 g do p6 em uma proveta
graduada de 25 mL previamente tarada. A massa inicial foi aferida e a densidade
pqap foi calculada a partir da Equagdo 8. Em seguida, o topo da proveta foi
tampado com uma pelicula e essa batida 100 vezes sobre uma superficie reta a
partir de uma altura maior de 10 cm para compactacgao do pé. Entdo, a densidade

pcp (OU tapped density) foi calculada a através da Equagéo 9.
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my
pcp = — Eq 9
Vs

em que m; corresponde a massa inicialmente colocada na proveta, V; ao volume
ocupado pelo p6 ndo compactado, V; € o volume ocupado pelo p6 apds a
compactagédo e my a massa, que foi aferida novamente pois durante a
compactacao do p6 as particulas mais finas foram suspensas e aderiram a

pelicula.

3.5.3. Densidade Absoluta

A determinagdo da densidade absoluta das particulas (p,;s) foi feita a
partir da metodologia de Jinapong, Suphantharika e Jamnong (2008) com
utilizagdo de tolueno como solvente pela sua capacidade de penetrar nos
menores poros do material sem dissolvé-lo (CAPARINO et al., 2012). Dessa
forma, aproximadamente 1 g do material foi transferido para uma proveta de 10
mL com tampa (Figura 11a), 5 mL de tolueno foram adicionados e a proveta foi
agitada até que todas as particulas fossem suspensas (Figura 11b). Entdo, mais
1 mL de tolueno foi adicionado para lavar as particulas aderidas a parede do
recipiente (Figura 11c) totalizando 6 mL de tolueno adicionados.

O volume final (V) da mistura, expresso em mL, foi aferido, e a
densidade absoluta foi calculada a partir da relacdo entre a massa de solidos
(m,) e o volume ocupado pelas particulas, conforme a Equacao 10 (JINAPONG;
SUPHANTHARIKA; JAMNONG, 2008).

Pabs =752 Eq. 10
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Figura 11 - Determinagao da densidade absoluta dos extratos: extrato seco (a); particulas
suspensas em tolueno (b) e volume final (c).

3.5.4. Porosidade

A porosidade (€) foi calculada a partir dos valores de densidade aparente

e absoluta determinados para cada amostra conforme a Equagao 11.

£=(1—p“”).100 Eq. 11
pabs

Para possibilitar a realizagdo dos calculos estatisticos, no calculo das
replicatas da porosidade foi utilizada a média do valor da densidade absoluta

(pabs) € Os valores de cada replicata da densidade aparente (pg)).

3.5.5. Solubilidade

A solubilidade dos extratos secos foi determinada a partir da metodologia
desenvolvida por Eastman; Moore (1984) conforme adaptagao de Cano-Chauca
et al. (2005). Uma amostra de 0,5 g de extrato foi adicionada a 50 mL de agua
destilada e homogeneizada a alta velocidade durante 5 minutos em agitador
magnético. A mistura foi centrifugada a 3000 rpm durante 5 minutos. Uma
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aliquota de 20 mL do sobrenadante foi transferida para um cadinho e levada a
uma estufa a 105°C durante 24 horas. A solubilidade, expressa em percentual,

foi calculada a partir da Equacgao 12.

me - 2,5
Solubilidade (%) = fm - 100 Eq. 12

i

em que m; € a massa do inicial de po, m; € a massa seca residual apos secagem

e 2,5 corresponde ao fator de correcdo do volume em relacdo ao sobrenadante.
3.5.6. Higroscopicidade

A higroscopicidade do material (HG) foi determinada de acordo com a
metodologia adaptada de Cai, Corke (2000). Aproximadamente 1 g de amostra
foi colocada em um dessecador contendo uma solugcdo saturada de NaCl
(aproximadamente 75,5% de umidade relativa) e armazenado durante 7 dias em
estufas do tipo BOD reguladas a + 25 °C. Entdo, a massa da amostra foi aferida

e a higroscopicidade calculada de acordo com a Equacgéo 13.

HG (%) = o~ M, Eq. 13
(%) = ——100 a.

i
em que m; € a massa inicial do p6 e m; € a massa da amostra apos os 7 dias.

3.5.7. Cor

A determinacdo de cor das amostras de extrato de erva-mate tostada
concentrada e em po foi realizada utilizando o colorimetro MiniScan (HunterLab,
XE Plus, EUA), com iluminante D65 e angulo para observagdo de 10°. A
coloracdo foi quantificada a partir das coordenadas do sistema CIEL*a*b*
(Commission internationale de I'éclairage), onde o L* representa a luminosidade,
0 a* a variagéo entre o vermelho (+a) e o verde (-a) e o b* a variagao entre o

amarelo (+b) e o azul (-b).
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As amostras foram colocadas em trés recipientes para as leituras, e
foram realizadas trés leituras de cada recipiente, totalizando nove replicatas de

cada amostra para a realizacido dos calculos estatisticos.

3.5.8. Capacidade Redutora Total

A quantificacdo da capacidade redutora total (CRT), que esta
relacionada ao teor de compostos fendlicos na matriz do extrato de erva mate,
foi feita através do método de Folin-Ciocalteau (SINGLETON; ROSSI, 1965). A
analise foi realizada em microplacas, com 6 replicatas de cada amostra. Em cada
célula foram adicionados, inicialmente, 240 yL de agua e 10 pL de amostra. Um
volume de 15 pL do reagente Folin-Ciocalteau foi acrescentado e, apos 3
minutos, 15 pL de Na2COs foi adicionado. As amostras foram armazenadas em
local escuro durante 60 minutos. Entdo, foram realizadas as leituras no
espectrofotbmetro de microplacas (Epoch -Synergy-BioTek, EUA) no
comprimento de onda de 690 nm.

O resultado da capacidade redutora total do extrato foi calculado a partir
de uma curva padrao, construida utilizando padrao de acido galico, sendo

expresso em miligramas equivalente de acido galico (mg GAE.g"' de extrato).

3.5.9. Flavonoides totais

A quantificagdo dos compostos flavonoides totais (TFC) foi feita através
de espectrofotometria de acordo com procedimento descrito por Zhishen,
Mengcheng e Jiaming (1999). A analise foi realizada em microplacas, com 6
replicatas de cada amostra. Em cada célula da microplaca foram adicionados,
inicialmente, 10 yL da amostra e 90 uL de uma solucéo de nitrito de sédio 5%.
Apos 5 minutos, adicionou-se 10 yL de uma solugéao de cloreto de aluminio a
10%. Depois de outro intervalo de 5 minutos, 90 uL de uma solugéo de hidréxido
de sodio (1 mol.L*") foi acrescentada em cada célula. As amostras foram
armazenadas em local escuro durante 60 minutos, entdo foram realizadas as
leituras no comprimento de onda de 515 nm em um espectrofotdmetro de

microplacas (Epoch -Synergy-BioTek, EUA).
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O resultado de concentracdo de flavonoides totais no extrato foi
calculado a partir de uma curva padrdo, construida utilizando concentragdes
padrao de catequina. Os resultados foram expressos, portanto, em miligramas

de equivalente de catequina por grama de extrato (mg CE.g™! de extrato).

3.5.10. Atividade Antioxidante

A atividade antioxidante das amostras foi determinada por
espectrofotometria em microplaca utilizando um espectrofotbmetro de
microplacas (Epoch -Synergy-BioTek, EUA) através de trés métodos distintos:
FRAP, DPPH e ABTS.

O resultado final de atividade antioxidante, para cada um dos métodos
utilizados, foi obtido a partir de uma curva padréo construida utilizando padrao
de Trolox. Os resultados foram expressos em pmol equivalente de Trolox (umol
TE.g" de extrato). Foram realizadas 6 replicatas de cada andlise para cada
amostra.

A determinacéao da atividade antioxidante a partir da redugao do ion ferro
(FRAP) foi realizada conforme metodologia adaptada de Benzie e Strain (1996).
O reagente FRAP foi preparado utilizando 100 mL de uma solugdo tampao
acetato (pH 3,6 e 300 mmol.L"); 10 mL de cloreto férrico (20 mmol.L-") e 10 mL
de uma solugdo de tripidil-s-tri-azine (TPTZ, 10 mmol.L") dissolvido em uma
solugédo de acido cloridrico (40 mmol.L™"). Em cada célula da microplaca foi
adicionado 10 yL de amostra e 300 yL do reagente FRAP. O conjunto foi
armazenado em local escuro durante 30 minutos, entdo foram realizadas as
leituras no comprimento de onda de 570 nm.

A atividade de captura do radical DPPH foi determinada a partir da
metodologia de Blois (1958) modificado por Brand-Williams, Cuvelier e Berset
(1995). Uma solugédo metandlica de DPPH (0,24 mmol.L™") foi preparada. Em
cada célula da microplaca foram adicionados 190 yL da solugao de DPPH
juntamente com 10 yL da amostra. O conjunto foi armazenado em local escuro
durante 30 minutos e, entdo, foram realizadas as leituras no comprimento de
onda de 515 nm.

A atividade de captura do radical ABTS foi realizada de acordo com o

procedimento descrito por Re et al. (1999). A partir de solugdes estoque de ABTS
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(7 mmol/L) e persulfato de potassio (140 mmol.L"), a solugdo do radical de
ABTS* foi preparada misturando 5 mL da solu¢cdo de ABTS com 88 L da solugao
de persulfato. A mistura foi armazenada em ambiente escuro durante 16 horas
e essa solugdo foi diluida o suficiente para obtencdo de uma faixa de
absorbancia adequada para as leituras no espectrofotometro. Em cada célula da
microplaca foram adicionados 10 uL de amostra e 300 uL da solugéo do radical
ABTS*. As amostras foram armazenadas em local escuro durante 30 minutos e,

entdo, foram realizadas as leituras no comprimento de onda de 690 nm.

3.5.11. Determinacao de cafeina

A quantificagcdo de cafeina foi realizada tanto nos laboratério da
Universidade Federal do Parana (UFPR) quanto nos laboratérios de controle de
qualidade da Triunfo do Brasil.

No laboratério da UFPR, a quantificacdo de cafeina foi realizada por
espectrofotometria utilizando a metodologia adaptada de Adolfo Lutz (2008).

Em um béquer 4 mL de acido sulfurico foi cuidadosamente adicionado
sobre 0,25 g de amostra. Esta solugao foi aquecida em banho maria por 15
minutos. Entdo, 50 mL de agua quente foi adicionado a solugdo deixado em
banho maria por mais 15 minutos. O conteudo do béquer foi filtrado a quente.
Posteriormente, o conteudo foi transferido para um funil de separacéo, lavando
com 30 mL de solugao acidulada. A solucao acidulada foi preparada diluindo 15
mL de acido fosférico em 85 mL de agua destilada. Apds o resfriamento, 30 mL
de cloroférmio foram adicionados para fazer a extragao da cafeina. O sistema foi
homogeneizado e ficou em repouso para a separacao de fases. Entao, a fase
rica em cloroformio foi coletada e filtrada. A extracao foi repetida por mais trés
vezes, e o solvente foi removido em um rotavapor. Entdo, o residuo foi filtrado e
transferido para um baldo volumétrico de 100 mL. Apds resfriamento, o volume
do balao foi completado com agua destilada e homogeneizado. A absorbancia
de uma aliquota da amostra foi medida em 274 nm em espectrofotémetro
(Metash Instruments Co., UV 5100, Shanghai, China). Agua destilada foi usada
como branco. A concentragdo das amostras foi calculada a partir da curva

padrao de cafeina. Todas as medigdes foram feitas em triplicata.
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No laboratério de controle de qualidade da empresa Triunfo do Brasil, foi
utilizada uma metodologia interna adaptada, como descrito a seguir.

Em um béquer, 50 mL de uma solugédo de acido sulfurico (10 %) foi
adicionado a 50 mg de amostra de extrato de erva-mate seco. A solugao foi
aquecida em banho maria a 60 °C por 15 minutos, promovendo agitagao a cada
5 min. O conteudo do béquer foi filtrado a quente para um funil de separagao e
deixado esfriar até temperatura ambiente. A extracdo da cafeina foi realizada
com 3 porgdes de 30 mL de cloroférmio. A fase rica em cloroférmio foi filtrada
utilizando um papel filtro umido de cloroférmio com 3 colheres de sulfato de
sédio. O filtrado foi recolhido em um baldo volumétrico de 100 mL e o volume foi
completado com cloroférmio. Entao, foi realizada a leitura em espectrofotémetro
UV no comprimento de onda 276,5 nm, utilizando cloroférmio como branco. O
resultado da concentragao de cafeina foi calculado a partir de uma curva padrao
de cafeina. As solugdes padrao de cafeina foram preparadas a partir de uma
solugéo estoque de 10 mg. 100 mL-" de padr&o cafeina dissolvido em cloroférmio
com auxilio de banho de ultrassom durante 15 minutos para homogeneizagéo do

material.

3.6. ANALISE ESTATISTICA

Foram realizados os testes analise de variancia (ANOVA), utilizando um
nivel de significancia de 5 % (p<0,05) para avaliagdo de diferencas significativas,
através do software Statistica® 7.0 (Statsoft Inc. Tulsa, EUA). O teste de Duncan
para separagao das médias foi aplicado com grau de significancia de 5 % através
do software SASM-Agri (CANTERI et al., 2001).
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4. RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1. CARACTERIZAGCAO DO EXTRATO CONCENTRADO

A caracterizacdo completa do extrato concentrado fornecido pela Triunfo
do Brasil, para a realizacdo do presente projeto de pesquisa, esta apresentada
na Tabela 4.

Tabela 4 - Caracterizagdo do extrato concentrado de erva-mate tostada fornecido.
Extrato concentrado

Umidade 140,1+£0,2
Carboidratos 649+04
Analise Cinzas 14,90
centesimal .
(9.100 g") Proteinas 12,3+0,4
Fibras alimentares 1,40
Gorduras totais 6,4+1,6
L* 0,29 £ 0,05
Cor a* 0,34 + 0,11
b* -0,77 £ 0,13
Teor de cafeina (ug.g™) 326,9+0,6

Os resultados estédo expressos em base seca como a média das triplicatas + desvio padrao.

Os valores encontrados para analise centesimal do extrato foram
proximos aos valores reportados por Berté (2011) para erva-mate soluvel,
produzida por spray drying. Na composi¢ado encontrada pelo autor, somente o
teor de carboidratos apresentou uma porcentagem maior (80,71 g.100 g') em
relacdo aos valores encontrados no presente estudo. Para todos os outros
componentes, os valores encontrados por Berté (2011) foram menores. O autor
nao registrou a presenca de teor de fibras no extrato soluvel, enquanto os
resultados da Tabela 4 mostram um teor pequeno de fibras, 0,6 e 0,7 g.100 g~'
encontrados para os extratos concentrado e seco, respectivamente. Uma
variagao na composi¢ao centesimal do extrato seco foi observada em relacéo ao
extrato concentrado. A variacdo na concentracdo desses componentes, entre
outros como os compostos bioativos, pode ser atribuida o fato dos extratos
serem provenientes de lotes de producéao distintos, uma vez que variacdo nas
condicdes de plantio e clima afetam diretamente a composi¢cao de produtos de

origem natural.



59

Para o estudo de influéncia da concentragdo do extrato de erva-mate
tostada nas propriedades das espumas formadas, foi utilizado o extrato
concentrado (Ca) e duas diluigdes nas propor¢des de 1:1 (Cb) e 1:2 (Cc) de
extrato:agua (v/v). A densidade e o teor de solidos soluveis dos extratos

utilizados estao apresentados na Tabela 5.

Tabela 5 - Propriedades dos extratos de erva-mate tostada liquidos nas trés concentragdes
selecionadas.

Identificacédo do Densidade Teor de sdlidos
extrato (kg.m=) soluveis (°Brix)

Ca 1211,2+1,9 52,7 £ 0,1

Cb 1106,7 £ 0,4 18,9+ 0,1

Cc 1071,8 £ 0,3 6,0+0,3

Os resultados estdo expressos como a média das triplicatas + desvio padrao.

As densidades do extrato de erva-mate tostada variaram entre 1071,8 e
1211,2 kg.m3, apresentando uma tendéncia de aumento com o aumento da
concentragao de solidos soluveis do extrato. A mesma tendéncia foi observada
por Silva (2019) para extrato de café. A autora ajustou um modelo preditivo para
a determinacéo da densidade do extrato em fungado da temperatura e fragao de
solidos do extrato e observou que a fracdo de sdlidos apresentou uma maior
influéncia sobre a densidade do extrato de café em relagao a temperatura.

Os teores de solidos soluveis das amostras foram de 52,7 °Brix para o
extrato concentrado (Ca) e 18,9 e 6 °Brix para os extratos diluidos Cb e Cc,
respectivamente. A escala Brix é utilizada para medi¢cbes aproximadas da
quantidade de agucares presentes em uma solugao. A correspondéncia entre a
escala e a concentracdo de solidos soluveis é direta somente para solucdes
aquosas de sacarose e para outras solucdes € preciso fazer uma correlacao

entre as grandezas.

4.2. CARACTERIZACAO DAS ESPUMAS

Os resultados de densidade, percentual de expansao e volume de fracédo
de ar das espumas de extrato de erva-mate tostada estdo apresentados na
Tabela 6.
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Tabela 6 - Densidade, percentual de expansao e volume de fragdo de ar das espumas de
extrato de erva-mate tostada.

Percentual de Volume de
Amostra  Densidade (g.cm3) - fracao de ar
Expanséo (%) (%)
Influéncia Ca-SEM 0,2745 + 0,0014 @ 342 +2¢ 77,3+0,0¢
da concentragdo Cb-SEM 0,1789 + 0,0035°b 558 £ 20° 83,8+0,0b
do extrato Cc-SEM  0,1582 + 0,0047 ¢ 638 + 492 85,2+ 0,02

Cb-SEM 0,1789 + 0,0035° 558 + 20° 83,8+0,0°

Influéncia do agente evist 007444000582 320+ 13¢  752400¢

espumante
Cb-SLN1  0,1676 + 0,0048° 603 + 292 84,9+0,0°
Influéncia Cb-SLN1  0,1676 + 0,0048° 603 + 292 84,9+ 0,02
da concentragdo Cb-SLN2  0,1771 +0,0028° 565 + 372 84,0+ 0,0°
do agente Cb-SLN3  0,1904 + 0,0027 2 519 + 292 82,8+0,0°

Os resultados estdo expressos como a média das triplicatas + desvio padrado. Letras minusculas
diferentes na mesma coluna indicam diferenca significativa pelo teste de Duncan (p<0,05) entre
as amostras do mesmo estudo.

O extrato de erva-mate tostada apresentou capacidade de formacéao de
espuma sem a necessidade de adi¢ao de agentes espumantes. Outras matrizes
alimentares podem apresentar uma capacidade de formacdo de espuma
dependendo de sua composi¢ao quimica. Falade e Omojola (2010) observaram,
ao estudar o efeito de varios tratamentos nas propriedades do quiabo, que uma
mistura de quiabo com agua apresentou capacidade de formagao de espuma
sem adi¢cdo de nenhum agente espumante e atribuiram essa caracteristica ao
elevado teor de proteinas presente nas sementes do vegetal. O extrato de erva-
mate ndo apresenta um elevado teor de proteinas de modo que esse
componente, provavelmente, ndo € o principal responsavel pela capacidade de
formagao de espuma observada para o extrato de erva-mate tostada. Chaicouski
et al. (2014) realizaram a secagem em camada de espuma de extratos aquoso
e hidroalcodlico de erva-mate utilizando uma combinagdo de agentes: 2% de
pectina, 2% de Emustab® e 2% de Super Liga Neutra®. No entanto, esses
autores nao avaliaram as propriedades da espuma formada.

Canto (2007) comprovou o potencial da fragdo de saponinas obtidas dos
frutos da llex paraguariensis para aplicagdo como um adjuvante espumdgeno de
origem natural e renovavel. Dessa forma, a capacidade de formacao de espuma
do extrato de erva-mate tostada observado no presente estudo pode ser

atribuida a um elevado teor de saponinas presente nas folhas, as quais
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apresentam composicao quimica semelhante a dos frutos da espécie llex
paraguariensis, como verificado por Canto (2007).

Cakmak (2020) estudou a secagem em camada de espuma de suco de
Malus floribunda aplicando proteina de fava e maltodextrina como agentes
espumantes. A maltodextrina ndo apresentou influéncia sobre as propriedades
das espumas, enquanto o maior percentual de expansao (150,65 %) foi
observado na espuma produzida com a adicdo de 10 % de proteina de fava.
Dessa maneira, a autora sugere que a proteina de fava se apresenta como
alternativa para o desenvolvimento de produtos veganos desidratados em
camada de espuma, uma vez que uma grande parcela dos estudos de secagem
em camada de espuma utiliza albumina (produto proveniente de origem animal)
como agente espumante. Os resultados observados das espumas de extrato de
erva-mate tostada indicam um potencial a ser investigado com relagdo a
aplicagao do extrato de erva-mate como agente espumante de origem vegetal.
A sua utilizagdo como agente espumante, além de trazer a vantagem de ser um
ingrediente natural, pode agregar mais valor ao produto final através do aumento
da sua atividade antioxidante. Contudo, o estudo de aceitagcdo do consumidor &
etapa essencial na formulagéao do produto, uma vez que a erva-mate apresenta
um sabor caracteristico intenso. Godoy et al. (2021) observaram que
consumidoras mulheres ja habituadas ao consumo de erva-mate apresentaram
uma maior aceitacdo para chicletes adicionados de extrato de erva-mate nos
sabores laranja e macga verde.

A primeira variavel estudada, com relagédo a sua influéncia sobre as
propriedades das espumas, foi a concentragao do extrato. Esta apresentou uma
influéncia diretamente proporcional no valor da densidade e inversamente
proporcional nos valores de percentual de expanséo e volume de fragao de ar.
Os valores de densidade variaram entre 0,2754 e 0,1582 g.cm™ para as espumas
produzidas a partir do extrato sem adigao de agentes espumantes. Esses valores
estdo dentro da faixa recomendada para secagem em camada de espuma, 0s
quais estdao entre 0,1 e 0,6 g.cm® (ARSDEL; WALLACE, 1964). Valores
pequenos de densidade indicam uma maior velocidade de difusdo da agua
através da amostra durante o processo de secagem (THUWAPANICHAYANAN;
PRACHAYAWARAKORN; SOPONRONNARIT, 2008)
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Valores elevados de percentual de expansao da espuma, como 0s
obtidos para os extratos sem adigdo de agentes (342-658%) indicam uma
elevada incorporagdo de ar a mistura e consequente aumento da area
superficial. Foi possivel perceber que a concentragao do extrato apresentou uma
influéncia significativa (p<0,05) sobre as propriedades da espuma formada, e
quanto maior a concentracido de sélidos soluveis do extrato, maior a densidade
e menor o percentual de expansao registrados. Portanto, a espuma produzida a
partir do extrato Cc com menor concentracido apresenta os melhores parametros
em termos de densidade e percentual de expansao, no entanto, o extrato mais
diluido também apresenta uma maior quantidade de agua absoluta que precisara
ser retirada do extrato durante o processo de secagem. Em vista disso, seria
adequado realizar a otimizagcdo da concentracdo do extrato para encontrar a
concentracao 6tima de extrato que produza uma espuma com menor densidade
e maior percentual de expansdo sem aumentar demasiadamente o consumo
energético do processo.

O estudo do efeito dos agentes espumantes sobre as propriedades da
espuma mostrou que a adigdo dos agentes Super Liga Neutra® e Emustab® na
concentragdo massica de 1% geraram respostas contrarias sobre as
caracteristicas das espumas formadas. A adi¢édo da Super Liga Neutra® diminuiu
a densidade e aumentou o percentual de expansdo da espuma, enquanto a
adigdo do Emustab® resultou no efeito inverso, indicando que a sinergia dos
componentes do ultimo com o extrato nao favoreceu uma maior incorporacao de
ar a mistura. Esse resultado difere dos encontrados por Souza (2011) que
estudou a secagem em camada de espuma da polpa de cupuagu e avaliou o
efeito de quatro aditivos na espuma formada: albumina, maltodextrina, Super
Liga Neutra® e Emustab®. Somente o Emustab® conferiu a espuma uma redugéo
de densidade expressiva. Neto (2017) observou que, para a formacdo de
espuma de polpa de cuxa, tanto a adicdo individual de albumina quanto
Emustab® resultaram na redugdo da densidade da espuma. O Emustab®
proporcionou uma redu¢do maior do que a albumina, quando usados
individualmente, porém o menor valor de densidade foi obtido ao adicionar
ambos os agentes em uma proporgao de 10% de cada.

Os valores de percentual de expansao (ou overrun) podem variar

bastante de acordo com a matriz estudada e os agentes espumantes utilizados.



63

Foram observados valores de percentual de expansédo nos intervalos de 5 a
243,5 % para espuma de cuxa (NETO, 2017) e de 25,75 a 566,43% para suco
de yacon (FRANCO, 2015), sendo albumina e Emustab® os aditivos utilizados
em ambos os estudos. Krasaekoopt e Bhatia (2012) obtiveram entre 31,8 % e 70
% de expanséao para espuma de iogurte produzida com albumina como aditivo.
Pode-se perceber, portanto, que o efeito dos agentes espumantes sobre a matriz
é altamente dependente da sua composigéo.

Tanto o volume de fracao de ar, quanto o percentual de expansao estao
correlacionados com os valores de densidade das espumas, e os resultados
seguiram o mesmo comportamento. Os valores de volume de fragcdo de ar
variaram de 77,3 % e 85,2 % entre todas as espumas estudadas, indicando uma
elevada incorporacdo de ar a espuma do extrato de erva-mate tostada. A
expansao das espumas pode ser amplificada através da utilizagcao de vacuo,
técnica usualmente empregada para redugcédo da temperatura em processos de
secagem convectiva visando, em geral, a preservagdo de compostos
termossensiveis. Sramek et al. (2015) estudaram a secagem em camada de
espuma sob vacuo de extrato de tomate adicionado de maltodextrina. Espumas
com volume de fragao de ar inicial de 0,2 (apds a incorporagéo mecanica) foram
expandidas sob vacuo até um volume de fragédo de ar igual a 0,7.

A estabilidade da espuma € uma caracteristica essencial do sistema
para que a sua estrutura se mantenha intacta durante a secagem. Os resultados
da estabilidade para cada estudo estdo apresentados na Figura 12.

O aumento de concentragao do extrato de 6 (Cc) para 19 °Brix (Cb) nédo
acarretou em uma grande diferencga na estabilidade da espuma do extrato, como
€ possivel perceber na Figura 12a. A espuma formada com extrato a 53 °Brix,
no entanto, apresentou uma estabilidade muito maior. Isso pode ser explicado
pela maior viscosidade do extrato (HARDY; JIDEANI, 2017), conferida pela
elevada concentracado de agucares. Os resultados estdo em concordancia com
o encontrado por Souza (2011), que apontou a elevada viscosidade da polpa
como um dos principais fatores que contribuiram para a elevada estabilidade da
espuma de polpa de cupuagu mesmo sem a adigdo de nenhum agente. De
maneira semelhante, os resultados de Franco (2015) demostraram um aumento

significativo (p<0,05) no indice de estabilidade das espumas produzidas a partir
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do suco concentrado de yacon (24 °Brix), em comparagdo ao sSuco nao

concentrado (8 °Brix) para todas as formulagbes de espuma avaliadas.

Figura 12 — Volume de liquido drenado ao longo do tempo em espumas formadas com
variagdo na concentracao do extrato (a), presenca aditivos (b) e concentragédo do aditivo (c).
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Os aditivos estudados apresentaram efeitos diferentes na estabilidade

espuma formada (ver Figura 12b). A adicao de uma concentragao massica de 1

% de Emustab® ndo ocasionou uma alteragdo expressiva na estabilidade da

espuma, enquanto a adicdo de 1 % de Super Liga Neutra® aumentou

consideravelmente a estabilidade da espuma. Esses resultados se diferenciam

de outros trabalhos, nos quais a presenga do aditivo Emustab® aumentou a
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estabilidade das espumas formadas, como verificou Franco (2015) em espumas
de yacon e Cél et al. (2021) utilizando Emustab® em conjunto com albumina para
formacdo de espuma de polpa de bacaba. O efeito adverso do Emustab® nas
propriedades da espuma de extrato de erva-mate, em comparacéo com diversas
outras matrizes alimentares, pode estar relacionado com a interacdo dos
componentes do emulsificante com a fragdo de saponinas da erva-mate. Visto
gue as saponinas sao as principais responsaveis pela formagao da espuma no
extrato de erva-mate (CANTO, 2007) e esses componentes néo estéo presentes,
ou estao presentes em pequena quantidade, nas outras matrizes utilizadas como
comparacgao. O efeito positivo sobre a estabilidade da espuma ocasionado pelo
agente Super Liga Neutra® pode ter sido ocasionado pelo aumento da
concentragdo de sdlidos soluveis na mistura e pelo fato do agente ter
principalmente dissacarideos na sua composigao. O tipo de estabilidade gerada
pelos componentes do Super Liga Neutra® é o mesmo proporcionado a espuma
pelo extrato concentrado resultando, portanto, em uma sinergia positiva.

O estudo da influéncia da concentragcdo do aditivo sobre a espuma
formada mostrou que a concentragdo da Super Liga Neutra® apresentou uma
grande influéncia sobre a estabilidade da espuma formada a partir do extrato a
19 °Brix. A espuma formada com adicdo de 3% do agente espumante
permaneceu estavel durante as 2 horas da analise e o volume drenado néo foi
suficiente para leitura na proveta (< 2,5 mL). Ratti e Kudra (2006) consideram,
no entanto, que espumas que nao colapsam durante a primeira hora apés o
batimento apresentam um comportamento estavel durante todo o processo de
secagem. Isso é observado tanto a partir da adicao de 2% do agente Super Liga
Neutra® no extrato de 19 °Brix (Cb), como para o extrato de 53 °Brix (Ca) sem
adicdo de nenhum agente, indicando a viabilidade da utilizacdo de ambas as
espumas no processo de secagem. Resultados semelhantes foram obtidos por
Carvalho (2014), cujos valores de estabilidade das espumas de polpa de
abdbora foram diretamente proporcionais a concentragao para todos os agentes
avaliados (albumina, maltodextrina, Emustab® e Super Liga Neutra®). Em
concentragdes de 2,5 %, o Emustab® garantiu uma maior estabilidade a espuma
em comparagdo ao agente Super Liga Neutra®, e ambos geraram uma
estabilidade de aproximadamente 100 % ao serem aplicados em concentragoes
de 10 %.
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4.3. AVALIACAO DA SECAGEM DO EXTRATO DE ERVA-MATE

O extrato de erva-mate tostada a uma concentragao de 53 °Brix (Ca) foi
selecionado para os ensaios de secagem, uma vez que a sua espuma
apresentou uma boa estabilidade. Ademais, uma menor quantidade de agua a
ser removida da amostra durante a etapa de secagem, diminui a carga
energética dessa etapa do processamento. Optou-se por também realizar a
secagem de uma amostra do extrato concentrado (Ca) adicionado de 2 % do
agente Super Liga Neutra® para verificar o efeito da presenga do agente sobre a

cinética de secagem.

4.3.1. Cinética de secagem

O tempo de secagem de uma solugdo em camada de espuma €, em
geral, menor em comparagao a secagem da mesma massa do material em
camada de liquido sob as mesmas condigdes de processo (KARIM; WAI, 1999).
Isso ocorre, principalmente, devido as forgas capilares que auxiliam o transporte
de liquido através da estrutura da espuma seca. Ademais, a evaporagao dentro
das bolhas e difusdo do gas através das lamelas secas também contribuem para
facilitar a desidratagdo das espumas (KARIM; WAI, 1999). A otimizagédo das
condicdes de processo como a temperatura do ar de secagem e a espessura da
camada de espuma podem diminuir ainda mais o tempo de secagem em camada
de espuma. Neste contexto, os efeitos dessas variaveis, assim como a presenca
de aditivo na espuma formada foram avaliados e as curvas tipicas de secagem
para todas as condi¢cdes de processo avaliadas estdo apresentadas na Figura
13.

Observa-se na Figura 13a que a presenca de aditivo na espuma
aumentou levemente o tempo de secagem, mesmo a amostra Ca-SLN2
apresentando valores de umidade e atividade de agua iniciais menores devido a
adicdo do agente. Isso provavelmente se deve a forte interagdo das moléculas
de sacarose, carboximetilcelulose e goma guar presentes na formulagdo do
agente Super Liga Neutra® com as moléculas de agua, dificultando a retirada de

umidade da espuma.
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Figura 13 — Curvas de secagem das espumas de extrato de erva-mate, com e sem aditivo (a),
e desidratadas sob diferentes condi¢cées de espessura da camada (b) e temperatura (c).
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Como era esperado, tanto a espessura de camada quanto a temperatura
do ar de secagem tiveram um efeito significativo sobre a cinética de secagem da
espuma do extrato de erva-mate tostada. O aumento da espessura da camada
de espuma de 10 para 20 mm resultou em um aumento de 186 % no tempo de

secagem (ver Figura 13b). Por outro lado, o aumento da temperatura de 40 °C
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para 60 °C ocasionou uma redugao de 54 % no tempo de secagem (ver Figura
13c). A mesma tendéncia foi observada por outros autores na secagem em
camada de espuma de polpa de manga Keitt (GUIMARAES; FIGUEIREDO;
QUEIROZ, 2017) e polpa de papaia (EL-SALAM; ALI; HAMMAD, 2021).

Karim Wai (1999) estudaram a influéncia de diferentes condigbes de
temperatura (70 °C e 90 °C) na cinética de secagem em camada de espuma de
polpa de carambola e na qualidade do produto final. A temperatura de 90 °C
promoveu a secagem do material em menor tempo, no entanto, uma perda
consideravel no seu sabor foi observada. Krasaekoopt e Bhatia (2012), por sua
vez, ndao observaram uma influéncia significativa das temperaturas de secagem
utilizadas (50, 60 e 70 °C) nos resultados da analise sensorial de iogurte em po,
produzido através da técnica de secagem em camada de espuma. Dessa
maneira, percebe-se a necessidade da otimizacdo de parametros do processo
de secagem, de acordo com as especificidades de cada matriz, para alcangar o
objetivo de preservar a qualidade do produto e ao mesmo tempo diminuir tempo
e custos de processamento.

Além do tempo de secagem é importante verificar outras variaveis do
processo como rendimento, umidade e atividade de agua das amostras secas.
Os resultados de rendimento, umidade e atividade de agua das amostras
desidratadas por secagem em camada de espuma nas diferentes condigbes de
processo avaliadas estdo apresentados na Tabela 7.

O rendimento do processo variou entre 47,2 % e 88,3 %, sendo o menor
valor de rendimento observado para a condi¢do de 50 °C e 20mm. E possivel
observar que a espessura de camada apresentou uma maior influéncia sobre o
rendimento do processo do que a temperatura. Os valores menores de
rendimento observados para as amostras secas em uma maior espessura de
camada podem ser explicados pelo acumulo de liquido drenado no recipiente.
Isso ocorreu, muito provavelmente, devido a maior espessura de camada
combinado ao prolongado tempo de secagem, diminuindo a estabilidade da
espuma. Esse acumulo de liquido no fundo do recipiente resultou na formagao
de dois materiais distintos durante o processo de secagem, um material que
secou em camada de espuma e outro que secou em camada de liquido. A por¢ao
do extrato que secou em camada de liquido adquiriu um aspecto de produto

vitrificado e aderiu ao fundo do recipiente (ver Figura 14). Como néo foi possivel
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retirar essa porgao do recipiente, a massa residual foi considerada perda de

processo afetando o rendimento do processo.

Tabela 7 - Resultados de rendimento, umidade e atividade de agua para as diferentes
condigdes de secagem em camada de espuma.

Ensaio Ren?‘l’/lz;ento (g.‘IO(l)JgTIg:cciitrato) AtIVIéd;L?ae o
Ca-SLN2_50C_10mm 82,1+14=2 7,9 £0,2¢d 0,393 £ 0,0072
Ca-SEM_50C_10mm 87,5+4,02 7,1+0,24 0,312 £ 0,003¢
Ca-SEM_50C_15mm 61,0 £ 5,5b¢ 11,3+0,8° 0,360 + 0,006 °
Ca-SEM_50C_20mm 47,2 +0,3°¢ 13,6 £0,12 0,333 £0,007¢
Ca-SEM_40C_10mm 88,3+0,12 92+0,7¢ 0,380 + 0,0032
Ca-SEM_60C_10mm 78,2+ 1,12 7,4+0,0¢ 0,263 £ 0,005¢

Os resultados estdo expressos como a média das triplicatas + desvio padrao. Letras minusculas
diferentes na mesma coluna indicam diferencga significativa pelo teste de Duncan (p<0,05).

Figura 14 - Perdas no processo de secagem em camada de espuma, ensaio a 50 °C e 15mm.

A umidade das amostras sofreu influéncia tanto da temperatura quanto
da espessura da camada. O menor valor de umidade encontrado correspondeu
a menor espessura de camada e a maior temperatura de secagem. De maneira
similar, Col et al. (2021) obtiveram valores de umidade entre 5,25 % e 13,1%
sendo que o maior valor foi observado para menor temperatura de secagem e
espessura de camada mais elevada. Para Franco (2015), o comportamento das
amostras variou entre o suco de yacon nao concentrado e concentrado. A
espessura de camada nao afetou de forma significativa (p>0,05) a umidade das

amostras de suco nao-concentrado, enquanto a temperatura sim. Para o suco
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concentrado de yacon o efeito foi contrario, sendo a temperatura a variavel que
nao apresentou efeito significativo (p>0,05) sobre a umidade final das amostras.
Azizpour, Mohebbi e Khodaparast (2016) obtiveram valores de 1 % a 4 % de
umidade em amostras de pé de camarao e também verificaram uma tendéncia
de redugdo da umidade com o aumento da temperatura de secagem. Essa
tendéncia era esperada, uma vez que uma mudanca na temperatura do ar de
secagem resulta em uma mudanca na umidade de equilibrio da amostra.
Observaram-se divergéncias entre os valores de umidade e atividade de
agua para algumas das amostras como, por exemplo, a amostra Ca-
SEM_50C_20mm, que apresentou um valor de umidade (13,6 g.100g™") maior
do que a amostra Ca-SEM_40C_10mm (9,2 g.100g™"), enquanto os valores de
atividade foram 0,333 e 0,380, respectivamente. Essas divergéncias podem
estar correlacionadas com a de materiais com diferentes conformacdes
observado nas amostras com uma maior espessura de camada (Ca-
SEM_50C_15mm e Ca-SEM_50C_20mm). O liquido drenado que secou em
camada de liquido apresentou, muito provavelmente, uma umidade maior do que
a porcao do material que secou em camada de espuma. Como o calculo de
umidade foi realizado a partir da massa de amostra no recipiente apos o
processo de secagem, a umidade total da amostra calculada foi maior. Porém
nao foi possivel retirar a parte que secou em camada de liquido do recipiente, de
modo que a analise de atividade de agua foi realizada somente com extrato que
secou em camada de espuma e apresentou, por tanto, valores menores de

atividade de agua.

4.3.2. Taxa de secagem

As taxas de secagem das espumas de extrato de erva-mate tostada em
diferentes condigdes de processo estao apresentadas na Figura 15.

Um periodo de taxa de secagem constante pode ser observado na
secagem de alimentos quando ha uma grande exposicdo da agua ao ar
combinada com transporte de umidade para a superficie em quantidade
suficiente para a manutencdo da taxa de secagem (KUDRA; RATTI, 2006).
Cakmak (2020) e EI-Salam, Ali e Hammad (2021) verificaram a presenga de um

periodo de taxa constante na secagem em camada de espuma de suco de Malus
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floribunda e de polpa de papaia, respectivamente. No entanto, no presente
trabalho, foi possivel observar um possivel periodo de taxa constante. Porém,
os ruidos nas medigdes resultaram em curvas ‘onduladas’ mesmo com a
utilizagao do filtro. Desse modo, nao foi possivel determinar com precisao se a
tendéncia observada corresponde ao um periodo de taxa constante.

Foi possivel observar, em todas condi¢des de secagem avaliadas,
periodos de taxa de secagem decrescente. Resultados similares foram
encontrados por Carvalho (2014) e Soares (2009) na secagem em camada de
espuma de polpa de abdbora e polpa de araga-boi, respectivamente. Nao ficou
evidente, no entanto, se a espuma do extrato de erva-mate tostada apresentou
somente um ou dois periodos de taxa decrescente distintos. O periodo inicial de
secagem, no qual a superficie da espuma apresenta elevada umidade,
apresentou os maiores valores de taxa de secagem. Assim que toda agua livre
€ removida, o processo de secagem pode entrar em um novo periodo de taxa
decrescente com uma queda mais acentuada, como foi observado por Salahi,
Mohebbi e Taghizadeh (2015) na secagem em camada de espuma de polpa de
mel&o cantaloupe. No estagio final da secagem observam-se valores de taxa
muito pequenos que sdo um indicativo da pequena quantidade de agua livre
disponivel na amostra e dessa forma, a difusdo de agua ligada € o principal
mecanismo de transporte controlando o processo (THUWAPANICHAYANAN;
PRACHAYAWARAKORN; SOPONRONNARIT, 2008).

Com relagao a espessura de camada, as amostras de 15 e 20 mm
diferiram pouco entre si (ver Figura 15b). Por sua vez, a amostra 10 mm,
apresentou taxas de secagem mais elevadas durante todo o periodo de secagem
em relagcdo as amostras desidratada em camada de 15 e 20 mm. A redugéo na
espessura de camada de 20 mm para 10 mm resultou em um aumento de 147
% na taxa de secagem meédia em comparagdo com a amostra de 20 mm. Desse
modo, foi possivel perceber uma clara tendéncia de redugao na taxa de secagem
com o aumento da espessura de camada. Resultados similares sobre o efeito da
espessura de camada e temperatura sobre a taxa de secagem foram
encontrados por Dehghannya et al. (2018), que observou uma queda de 33,33%
na taxa de secagem media do processo com aumento de 4 para 6 mm na

espessura da camada de espuma de suco de limao.
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Figura 15 - Taxa de secagem das espumas de extrato de erva-mate, com e sem aditivo (a), e
desidratadas sob diferentes condigbes de espessura da camada (b) e temperatura (c).
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A temperatura apresentou um efeito significativo nas taxas de secagem
do processo. A amostra desidratada a 40 °C apresentou taxas de secagem
menores do que as amostras de 50 e 60 °C durante todo o periodo de secagem.
O aumento da temperatura do ar de secagem de 40 °C para 60 °C resultou em

um aumento de 119% na taxa de secagem. Valores maiores de taxa de secagem
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em temperaturas mais elevadas sao esperados uma vez que a forga motriz do
processo de secagem convectiva é a diferenca de pressao de vapor (RATTI,
2009) e o aumento na temperatura provoca uma redugdo na pressao de vapor
da agua no ar de secagem, aumentando a forgca motriz do processo e,
consequentemente, as taxas de secagem.

O aparato experimental utilizado para o monitoramento online da massa
da amostra durante o periodo de secagem proporcionou um grande numero
pontos experimentais na cinética de secagem do extrato de erva-mate tostada.
No entanto, a circulagcdo de ar dentro da estufa gerou ruidos nas leituras,
tornando necessaria a suavizagao da curva de secagem. Essa suavizacao foi a
responsavel, muito provavelmente, pelas ondulacdes verificadas em todas as
taxa de secagem avaliadas. Assim sendo, o aparato utilizado foi adequado para
o estudo da cinética de secagem do extrato de erva-mate tostada nas condigdes
avaliadas. Porém, a interferéncia causada pelo ruido dificultou a analise do
comportamento da taxa de secagem. Dessa maneira, para futuros trabalhos, é
interessante avaliar alternativas para reduzir o ruido nas medicdes, através da

utilizagcdo de um suporte mais rigido, por exemplo.

4.3.3. Avaliagao da secagem do extrato de erva-mate por liofilizagao

Os resultados da cinética e da taxa de liofilizacdo do extrato utilizando o
congelamento a vacuo como etapa inicial estdo apresentados na Figura 16.

Os resultados apresentados na Figura 16 englobam tanto a etapa de
congelamento a vacuo quanto as etapas de sublimagao e dessorg¢ao do processo
de liofilizacdo do extrato. O congelamento da amostra ocorreu rapidamente, nos
primeiros 200 s a partir do acionamento da bomba de vacuo, e é responsavel
pela queda ingreme na razdo de umidade no inicio do processo. A perda de
massa durante a etapa de congelamento, como consequéncia da evaporacgao da
agua livre e da sublimacéao do gelo formado, correspondeu a 7,9 % da perda total
de massa do processo. Isso aponta a possibilidade da técnica em reduzir o
consumo de energia durante as etapas subsequentes do processo. Além disso,
destaca-se a possibilidade de se realizar todas as etapas da liofilizacao

(congelamento, sublimagao e dessorgdo) no mesmo equipamento.
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Figura 16 - Cinética (a) e taxa de liofilizacao (b) do extrato de erva-mate utilizando o
congelamento a vacuo como etapa inicial.
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Durante o congelamento a vacuo foi observada a formacdo de uma
camada de espuma (ver Figura 17) ocasionada pelo borbulhamento do extrato
durante o resfriamento evaporativo - etapa inicial do congelamento a vacuo. Essa
camada de espuma produzida durante o congelamento a vacuo apresentou
bolhas muito maiores e mais irregulares em comparagdo com a espuma
produzida através da incorporacdo mecanica de ar para secagem convectiva.
Isso possibilitou 0 aumento da taxa de transferéncia de massa nas etapas
subsequentes e a realizagdo da liofilizagdo em um tempo de secagem
semelhante a secagem convectiva realizada a 50 °C com espessura da camada
de espuma de 2 mm. Ainda, é importante destacar que o processo de liofilizagdo
foi realizado com uma massa total de amostra maior (= 34 g) do que a massa
total de espuma desidratada na estufa (= 10 g), ou seja, uma maior massa total
de amostra foi produzida na liofilizagdo em um periodo de 10 horas do que o

mesmo periodo na secagem convectiva nas condigbes de 50 °C e 20 mm de
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espessura da camada de espuma. O processo de liofilizagdo apresenta,
tipicamente, tempos de secagem mais prolongados em comparagéo a secagem
convectiva devido a etapa de dessorcao da agua ligada, que pode constituir até
a metade do tempo de secagem total para a remog¢ao de cerca de 10 % da
umidade do material (RATTI, 2009).

-3

Figura 17 - Camada de espuma produzida durante o congelamento a vacuo.

Silva (2019), aplicando o congelamento a vacuo como etapa inicial da
liofilizagao em extrato de café, observou um aumento na taxa de secagem devido
ao congelamento acelerado e a formagao de uma matriz congelada em camada
de espuma altamente porosa, facilitando a transferéncia de massa durante as
etapas de sublimagado e dessorgdo. A amostra submetida ao congelamento a
vacuo apresentou uma perda de massa consideravel nessa etapa ( entre 26,3 %
e 42,7 %), ao contrario do que foi observado para a amostra congelada por
contato com ar frio. Além disso, durante a etapa de sublimacdo a taxa de
secagem das amostras congeladas a vacuo foram até 3,3 vezes superior a taxa
observada para as amostras submetidas ao congelamento convencional.

Raharitsifa e Ratti (2010) compararam a liofilizagdo em camada de

liquido e camada de espuma de suco de maga, observando que a camada de
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espuma diminuiu o tempo de processamento quando a comparagao era feita
entre amostras de mesma espessura. No entanto, devido a menor densidade da
espuma, uma mesma espessura de camada resulta em uma menor quantidade
de material processado pelo equipamento. Kudra e Ratti (2006) compararam o
processo de secagem convectiva de suco de maga e polpa de manga em
camada de liquido e camada de espuma em termos de custos e consumo
energético. Os resultados mostraram que a eficiéncia da secagem da camada
de espuma é maior, consumindo somente 20 % da energia necessaria para
desidratacdo do suco de magad em camada de liquido. Para a secagem da
espuma da polpa de manga, considerando uma espessura de 1 mm, a taxa de
secagem aumentou o suficiente para obtengdo de uma produgéo total 18 %
maior em relagdo a secagem da polpa na mesma espessura. Os autores
concluem, portanto, que, para uma dada taxa de produc¢do, o menor tempo de
secagem necessario para a camada de espuma requer um equipamento menor,
possibilitando uma economia de capital na ordem de até 10 % (KUDRA; RATTI,
2006). Dessa maneira, € possivel perceber o potencial tanto do processo de
secagem em camada de espuma, quanto do congelamento a vacuo como etapa
inicial da liofilizacdo para amentar as taxas de secagem e diminuir custos de

processos de desidratagao em escala industrial.

4.3.4. Modelagem matematica

Os parametros dos modelos empiricos de Page e Lewis, obtidos a partir
do ajuste desses aos dados experimentais da cinética de secagem do extrato de
erva-mate tostada pelo método convectivo e liofilizagdo, assim como os
correspondentes indices estatisticos utilizados para verificar a qualidade do
ajuste estdo apresentados na Tabela 8. As curvas dos modelos ajustados aos
dados experimentais estdo apresentadas na Figura 18.

Um bom ajuste do modelo aos dados experimentais pode ser verificado
através de valores elevados de R? e pequenos para x> e RQMR. Dessa forma,
foi observado que o modelo de Page se ajustou melhor aos dados, com
coeficientes de correlacdo R? = 0,98 para todos os ensaios e valores menores
de x* e RQMR em comparagdo ao modelo de Lewis. Outros autores também

verificaram que o modelo de Page foi o que melhor se ajustou aos seus dados
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de secagem em camada de espuma (BRANCO et al., 2016; GUIMARAES;
FIGUEIREDO; QUEIROZ, 2017; MARQUES; ARRUDA; SILVA, 2016). O modelo
de Page se apresentou como mais adequado em 80 % de pesquisas avaliando
o efeito da secagem em camada de espuma em compostos bioativos de matrizes
alimentares de base vegetal (REIS; MORAES; MASSON, 2021), demonstrando
sua versatilidade na descricdo da secagem em camada de espuma para diversos
tipos de matrizes diferentes.

Tabela 8 - Parametros de ajuste dos modelos empiricos de Page e Lewis as curvas de
secagem do extrato de erva-mate tostada para diferentes condigdes de processo e indices
estatisticos de ajuste.

Modelo Ensaio k n R? X2 RQMR
Ca-SLN2_50C_10mm 0,366 1,147 0,991 0,0007 0,0258
Ca-SEM_50C_10mm 0,541 1,184 0,990 0,0007 0,0273

Ca-SEM_50C_15mm 0,217 1,166 0,990 0,0008 0,0278
Page Ca-SEM_50C_20mm 0,165 1,042 0,991 0,0005 0,0229
Ca-SEM_40C_10mm 0,254 1,219 0,991 0,0007 0,0267
Ca-SEM_60C_10mm 0,595 1,554 0,996 0,0005 0,0218
Ca-SEM_CV-L_5mm 0,406 0,816 0,980 0,0009 0,0300

Ca-SLN2_50C_10mm 0,439 - 0,987 0,0011 0,0328
Ca-SEM_50C_10mm 0,643 - 0,987 0,0012 0,0340
Ca-SEM_50C_15mm 0,279 - 0,984 0,0013 0,0359
Lewis Ca-SEM_50C_20mm 0,181 - 0,989 0,0006 0,0247
Ca-SEM_40C_10mm 0,337 - 0,984 0,0015 0,0388
Ca-SEM_60C_10mm 0,780 - 0,977 0,0041 0,0643
Ca-SEM_CV-L_5mm 0,323 - 0,980 0,0025 0,0501

Foi possivel observar que os valores da constante k, tanto do modelo de
Page quanto Lewis, sdo diretamente proporcionais a temperatura do ar de
secagem. Essa tendéncia, que foi observada por outros autores (BRANCO et al.,
2016; GUIMARAES; FIGUEIREDO; QUEIROZ, 2017; SALAHI; MOHEBBI;
TAGHIZADEH, 2015), era esperada, uma vez que maiores temperaturas
aumentam a taxa de secagem do processo.

Os modelos empiricos de secagem, utilizados para descrever a cinética
de secagem, apesar de nao fornecerem informacdes direta sobre os fenébmenos
que estdo ocorrendo em escala microscopica na amostra, sdo muito uteis em

aplicagbes mais praticas como o dimensionamento de secadores. Contudo, &
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importante lembrar que modelos empiricos devem ser utilizados somente para
descrever o comportamento do material em condigcdes dentro dos limites nos

quais os parametros foram ajustados.

Figura 18 - Graficos dos modelos de Page e Lewis ajustados aos dados experimentais em
cada uma das condi¢des de processo avaliadas.
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A partir dos coeficientes ajustados do modelo de Page, o qual melhor se
ajustou aos dados experimentais, o tempo de secagem necessario para se
alcangar uma umidade de 5 % em base umida (que corresponde a uma razéo
de umidade de 0,0376) foi determinado para cada uma das condi¢des avaliadas,

e os resultados estdo apresentados na Tabela 9.

Tabela 9 - Tempo de secagem necessario para a producao de extrato de erva-mate tostada em
p6 com 5 % de umidade para todas as condigdes de processo avaliadas calculados a partir dos
coeficientes ajustados do modelo empirico de Page.

Ensaio Tempo (h)
Ca-SLN2 _50C_10mm 6,8
Ca-SEM_50C_10mm 4,6
Ca-SEM_50C_15mm 10,3
Ca-SEM_50C_20mm 17,6
Ca-SEM_40C_10mm 8,2
Ca-SEM_60C_10mm 3,0
Ca-SEM CV-L 5mm 13,0

O maior tempo de secagem estimado (17,6 h) correspondeu a amostra
Ca-SEM_50C_20mm, condicdo de maior espessura da camada. O menor tempo
de secagem estimado (3,0 h) foi observado para a amostra Ca-SEM_60C_10mm
que equivale a amostra desidratada nas condicbes de menor espessura de
camada e maior temperatura. Dessa maneira, observou-se uma reducao de 83
% no tempo total de secagem comparando essas condi¢gdes de maior e menor
tempo de secagem, indicando a importancia da otimizagcdo das condi¢coes de
processo para a obtengao do produto desejado com custos reduzidos. Col et al.
(2021) também observaram uma maior influéncia da espessura de camada do
que da temperatura no tempo de secagem. O tempo de secagem da espuma de
polpa de bacaba nas condi¢des de 15 mm e 50 °C foi de 9,8 h, enquanto para a
condigao de 5 mm e 70 °C, o tempo total de secagem foi 4 h.

A formacdo da espuma diminui a condutividade térmica do material,
aumentando a resisténcia interna a transferéncia de calor durante o processo de
secagem. Por isso, para essa técnica de secagem, recomenda-se a utilizagéo
de uma faixa de espessura de camada entre 5 e 10 mm (MOUNIR, 2017). Em
vista disso, com base nos resultados, € possivel supor a viabilidade de se

alcancar tempos de secagem menores que 3 h ao diminuir a espessura da
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camada de espuma do extrato de erva-mate tostada para 5 mm e utilizando uma
de temperatura de secagem igual a 60 °C.

A difusividade da agua é um parametro de transporte importante e
necessario para o dimensionamento e otimizagdo de processos como a
secagem de materiais (ZOGZAS; MAROULIS; MARINOS-KOURIS, 1996). Essa
propriedade apresenta como caracteristica natural de materiais biolégicos uma
grande complexidade, sendo uma funcdo da temperatura de secagem,
porosidade e densidade do material, assim como de intera¢des de diferentes
compostos com a agua (DEHGHANNYA et al., 2018). As equagdes provenientes
da lei de difusdo de Fick se aplicam, em teoria, na predicdo de curvas de
secagem nas quais o material sofre apenas uma pequena mudanca na sua
umidade, pois a difusividade da agua é influenciada por essa condi¢gédo. Contudo,
essas equacodes sao amplamente utilizadas oferecendo uma boa aproximacao
na determinag¢ao de um valor médio de coeficiente de difusdo aparente da agua
na maioria dos alimentos (RATTI, 2009). As condicbes dos experimentos
realizados ndo atendem a todos os critérios utilizados nas simplificacdes
aplicadas a lei da difusdo de Fick até a obtencdo da Equacéo 6 e os valores
calculados servem como uma aproximacgao e estimativa do comportamento do
transporte de agua através da espuma do extrato de erva-mate tostada durante
o processo de secagem. Os resultados obtidos para o coeficiente de
determinacdo do ajuste linear e o coeficiente de difusdo aparente da agua
calculado a partir deste ajuste, nas condigbes de secagem estudadas, estao

apresentados na Tabela 10.

Tabela 10 - Coeficiente de difusdo aparente da agua nas espumas de extrato de erva-mate
tostada submetidas a diferentes condi¢des de secagem.

Ensaio Dgpp - 1077 (M2.s7) R?
Ca-SLN2_50C_10mm 2,06 0,7931
Ca-SEM_50C_10mm 3,1 0,8941
Ca-SEM_50C_15mm 3,63 0,8239
Ca-SEM_50C_20mm 1,36 0,7430
Ca-SEM_40C_10mm 1,85 0,7841
Ca-SEM_60C_10mm 5,26 0,8245
Ca-SEM CV-L 5mm 0,30 0,8875

Os valores obtidos para o coeficiente de difusdo aparente da agua no

extrato de erva-mate tostada nas condi¢des avaliadas variaram entre 0,30.10° e
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5,26.10° m2.s™!. Esses valores estdo dentro da faixa reportada em literatura para
alimentos (ZOGZAS; MAROULIS; MARINOS-KOURIS, 1996). O menor valor do
coeficiente foi observado para o processo de liofilizagdo (Ca-SEM_CV-L_5mm).
Isso € um indicativo de uma elevada resisténcia ao transporte da umidade no
processo de liofilizacdo e se traduziu no tempo de secagem prolongado
observado no ensaio de liofilizagao.

Nao foi possivel observar tendéncia clara na difusividade efetiva do
extrato de erva-mate tostada em relagdao a espessura da camada de espuma,
sendo o maior valor da difusividade correspondente a amostra Ca-
SEM_50C_15mm, ou seja, na condicdo de espessura média. Codl et al. (2021)
observaram uma relagao diretamente proporcional entre o coeficiente de difusao
aparente da 4gua e a espessura de camada para a espuma de polpa de bacaba.
Os autores correlacionaram os menores valores do coeficiente com um maior
encolhimento que ocorreu nas amostras com menor espessura de camada.

A influéncia da temperatura sobre o coeficiente de difusdo da agua em
alimentos foi comprovada por diversos autores (ZOGZAS; MAROULIS;
MARINOS-KOURIS, 1996). Com base nos resultados apresentados na Tabela
10, foi possivel observar um aumento na difusividade aparente da agua com o
aumento da temperatura de secagem devido ao aumento da for¢a motriz para a
transferéncia de massa. Resultados similares sobre a influéncia da temperatura
na difusividade efetiva foram encontrados por diversos autores (BRANCO et al.,
2016; COL et al., 2021; FRANCO, 2015; SALAHI; MOHEBBI; TAGHIZADEH,
2015).

Por fim, a secagem em camada de espuma foi uma técnica efetiva para
desidratacdo do extrato de erva-mate tostada e com relacdo a cinética de
secagem, os melhores resultados foram obtidos para a secagem do extrato sem
adicado de agente, em camada de 10 mm de espessura e temperatura de 60 °C.
Todavia, é possivel fazer a integracao de outras técnicas a secagem em camada
de espuma para intensificagdo das taxas de secagens e/ou obtengdo de um
produto desidratado com melhor qualidade. Por exemplo, Cakmak (2020)
observou uma redugéo significativa no tempo de secagem ao realizar a secagem
em camada de espuma de suco de Malus floribunda utilizando micro-ondas.
Além disso, a autora verificou uma maior preservagao do teor de antocianinas

da matriz submetida ao processo de secagem por micro-ondas em comparagao
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com a secagem convectiva em estufa a 70 °C. Sramek et al. (2015) estudaram
a secagem a vacuo em camada de espuma de extrato de tomate. Os autores
verificaram uma pequena reducéo (3 - 7 %) no tempo de secagem do processo
realizado sob vacuo em comparagdo ao processo de secagem convectiva.
Contudo, a qualidade do p6 obtido pelo processo com utilizacdo do vacuo foi
comparavel a qualidade do extrato seco obtido por liofilizagdo. Logo, observam-
se possibilidades de aplicacdo das técnicas de vacuo e micro-ondas, entre
outras, para melhoria do processo de secagem em camada de espuma do

extrato de erva-mate.

4.4. CARACTERIZACAO DOS EXTRATOS EM PO

Cada processo de secagem apresenta suas vantagens e desvantagens
em termos de operagdo, consumo energético, entre outros, e a qualidade do
produto final € um importante parametro de avaliacdo da viabilidade da técnica.
Por isso, foram avaliadas diversas propriedades dos extratos secos produzidos
pela secagem em camada de espuma nas trés temperaturas avaliadas: 40 (CE-
40), 50 (CE-50) e 60 °C (CE-60), assim a amostra liofilizada e a amostra

comercial, a qual foi produzida através do método spray drying.

4.4.1. Umidade, atividade de agua, solubilidade, higroscopicidade

Os resultados de umidade, atividade de agua, solubilidade e
higroscopicidade estao apresentados na Tabela 11.

Somente o extrato liofilizado apresentou umidade inferior a 5 g.100 g’
de extrato, valor estabelecido pela Anvisa para produtos soluveis (BRASIL,
2005). A amostra liofilizada apresentou o menor valor de umidade (3,9 g.100 g
) enquanto o maior valor foi observado para o extrato seco em camada de
espuma a 40 °C (8,4 g.100 g'). O mesmo comportamento foi observado para a
atividade de agua, que variou entre 0,093 e 0,380 indicando que todos os
extratos apresentam baixa disponibilidade de agua para promocgao de

crescimento microbiano. Negrao-Murakami et al. (2017) relataram valores de
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0,237 de atividade de agua e 3,9 g.100 g-' de umidade para o extrato de erva-

mate em po obtido através da secagem em spray dryer sem aditivos.

Tabela 11 - Umidade, atividade de agua, solubilidade e higroscopicidade dos extratos secos
produzidos por diferentes métodos/condi¢cdes de secagem.

Amostra Umidade Ativi’dade de Solubilidade Higroscopicidade
(9.100 g) agua (%) (%)
Comercial 56+0,1¢ 0,362 + 0,020° 948+0,42 15,3+£0,1°P
Liofilizada 3,9+0,0¢ 0,093 £ 0,004 ¢ 93,3+0,52 16,5+0,12
CE-40 8,4+0,6°2 0,380 + 0,0032 91,4+0,5° 14,0+ 0,2¢
CE-50 6,6 £ 0,20 0,312 £ 0,003° 93,2+ 1,1ab 15,2 £0,2°
CE-60 6,9+0,0° 0,263 £ 0,005¢ 93,0+ 0,92 16,4+0,12

Os resultados estdo expressos como a média das triplicatas + desvio padrdao. Os valores de
umidade estdo expressos em base umida. Letras minuUsculas diferentes na mesma coluna
indicam diferenca significativa pelo teste de Duncan (p<0,05).

Darniadi, Ho e Murray (2018) ndo encontraram diferenca significativa
(p>0,05) entre os valores de umidade resultantes da liofilizagdo em camada de
espuma de suco de mirtilo em comparagédo com a secagem por spray drying.
Rocha et al. (2020) realizaram a secagem em camada de espuma de um mix de
polpa de agai, morango e acerola e obtiveram valores de atividade de agua
abaixo de 0,3 para todos os tratamentos realizados: secagem convectiva do mix
de polpas e em camada de espuma, assim como liofilizagao e liofilizagado em
camada de espuma. O maior valor de umidade correspondeu a polpa liofilizada,
enquanto o maior valor de atividade de agua foi observado para a polpa
desidratada por secagem convectiva (ROCHA et al., 2020).

Todas as amostras apresentaram solubilidade acima 91%, e somente as
amostras comercial e CE-40 apresentaram diferencga significativa (p<0,05) entre
os valores de solubilidade encontrados. Azizpour, Mohebbi e Khodaparast
(2016) observaram uma reducéo significativa (p<0,05) na solubilidade do p6 de
camarao seco a 45 °C em comparagao com po produzido a 60 °C. As amostras
processadas a 60, 75 e 90 °C, no entanto, ndo apresentaram diferenca
significativa (p>0,05) entre si na solubilidade dos pés. Os valores de solubilidade
obtidos no presente trabalho estdo na mesma faixa dos valores relatados por
Berté (2011), que observou valores de solubilidade de 96,82 % para o extrato de
erva-mate seco por spray dryer sem adigdao de nenhum agente e entre 90,5 e
95,4 % para os extratos adicionados de agentes encapsulantes. Darniadi, Ho e

Murray (2018) também nao encontraram diferenga significativa (p>0,05) na
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solubilidade das amostras produzidas por diferentes métodos de secagem
(secagem em camada de espuma e spray drying), mesmo utilizando diferentes
proporcdes de proteina isolada de soro de leite e maltodextrina.

Os valores de higroscopicidade ficaram entre 14 e 16,5 %, sendo os
maiores valores observados para as amostras liofilizada e CE-60, enquanto o
menor valor correspondeu a amostra CE-40. A influéncia da temperatura de
secagem na higroscopicidade do p6é pode ser correlacionada ao valor de
umidade das amostras. A amostra CE-40 apresentou menor higroscopicidade
devido a maior umidade presente na amostra, gerando um menor gradiente de
concentragdo entre o produto e o ambiente resultando em valores maiores de
higroscopicidade (FRANCO et al., 2016). Todos os extratos em p6 de erva-mate
tostada produzidos apresentaram valores de higroscopicidade menor que o
extrato produzido por Negrdo-Murakami et al. (2017) (26,30 %) e mais
higroscopico que o obtido produzido por Berté (2011) (12,32 %). Os valores de
higroscopicidade de ambos os autores sao referentes a extrato de erva-mate

verde produzido por spray drying sem adigdo de agentes carreadores.

4.4.2. Densidades e porosidade

Os resultados de densidade e porosidade dos pds produzidos por
diferentes técnicas/condigdes de secagem estdo apresentados na Tabela 12.

Os valores de densidade aparente das amostras analisadas ficaram
entre 325 e 794 kg.m™ e foi possivel observar a compactagédo do p6é em todas as
amostras gerando valores entre 481 e 950 kg.m™ de densidade compactada. A
amostra comercial, produzido a partir de spray drying, apresentou 0os menores
valores de densidades dentre as amostras avaliadas. Resultados divergentes
foram encontrados por Darniadi, Ho e Murray (2018), que observaram uma
densidade aparente maior para as amostras de suco de mirtilo secas por spray
dryer em comparagao com a amostra liofilizada em camada de espuma. O valor
de densidade aparente determinado para a amostra comercial foi diferente dos
valores reportados por Yatsu, Borghetti e Bassani (2011) para o extrato de erva-
mate adicionado de dioxido de silicio e produzido por spray dryer (0,75 g.mL™"),

e dos encontrados por Berté (2011) para o extrato de erva-mate puro (0,14 g.mL"
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) ou com agentes encapsulantes (0,10 - 0,20 g.mL"") produzidos através do

método de spray drying.

Tabela 12 - Densidades e porosidades dos extratos de erva-mate tostada secos produzidos por
diferentes métodos/condicdes de secagem.
Densidade Densidade Densidade

Amostra aparente compactada absoluta Por?f/(ljade
(kg.m=*) (kg.m) (kg.m-)

Comercial 325+ 12¢ 481 £ 274 719+1¢ 54,8 + 1,7 be

Liofilizada 553 + 30° 762 + 58¢ 1468 + 13° 62,3+2,12

CE-40 745+ 312 950 + 252 1629 + 982 54,3 +1,9bc

CE-50 794 £ 192 926 + 223 1642 + 862 51,7+1,2¢

CE-60 749 + 42 862+ 7°b 1699 + 152 55,9 +0,2°

Os resultados estdo expressos como a média das triplicatas + desvio padrao. Letras minusculas
diferentes na mesma coluna indicam diferencga significativa pelo teste de Duncan (p<0,05).

Valores maiores de densidade do pd representam um menor volume
ocupado pelo produto e, consequentemente, menores custos de transporte e
armazenamento. Nesse quesito, a secagem em camada de estufa se apresentou
como melhor opgéo para desidratacdo do extrato, uma vez que produziu os pos
com maior densidade em comparagdo com 0s processos de spray drying e
liofilizagcdo. As diferentes condigbes de secagem para os pos produzidos por
secagem em camada de espuma tiveram efeito significativo (p<0,05) somente
sobre os valores de densidade compactada. Para as densidades aparente e
absoluta ndo houve influéncia da temperatura de secagem, e resultados
similares foram encontrados por Franco et al. (2016) para sucos de yacon em po
produzidos em diferentes condigbes de secagem em camada de espuma.
Jakubczyk, Gondek e Tambor (2011) obtiveram resultados divergentes, nos
quais as amostras liofilizadas em camada de espuma e sem a formagcao de
espuma apresentaram valores de densidade absoluta maiores (1,49 e 1,54 g.cm’
3, respectivamente) do que as amostras secas por secagem convectiva ou micro-
ondas (1,43 e 1,47 g.cm™, respectivamente).

A porosidade € uma propriedade importante para alimentos sodlidos,
sendo um indicativo da facilidade com a qual os componentes da matriz podem
sofrer oxidagao devido ao grau de exposigao da matriz ao ar, e possui um papel
fundamental nas propriedades de reidratagdo dos materiais (RATTI, 2009). A
porosidade das amostras de extrato de erva-mate tostada ndo seguiu a mesma

tendéncia que os valores de densidade. Os valores encontrados foram similares
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entre as amostras secas em camada de espuma (51,7 -55,9 %) e a amostra
comercial (54,8 %), somente a amostra liofilizada apresentou um valor
significativamente maior (p<0,05) de porosidade (62,3 %). A maior porosidade
da amostra liofilizada pode ser explicada pela sublimacao da agua, a qual resulta
na formacao de poros do tamanho dos cristais de gelo formados, e este poro
mantém sua estrutura devido a pequena mobilidade das moléculas congeladas.
A quantidade total, assim como a taxa de dessor¢éo de agua durante o processo
de secagem pode ser influenciado pela porosidade do material (BARBOSA-
CANOVAS; JULIANO, 2020), de modo que a menor umidade final observada
para a amostra liofilizada pode ser correlacionada com a maior porosidade do p6

em comparagao as amostras produzidas pelos outros métodos de secagem.

4.4.3. Cor

A cor é um aspecto importante das propriedades sensoriais dos
alimentos e, consequentemente, da aceitagdo dos consumidores. Visualmente
foi possivel perceber que os extratos secos obtidos através da secagem em
camada de espuma apresentaram uma cor mais escura do que os extratos
comercial e liofilizado (ver Figura 19). Os resultados das coordenadas L*, a* e b*
para as amostras dos extratos secos de erva-mate tostada estao apresentados
na Tabela 13.

Figura 19 - Analise de cor das diferentes amostras de extrato de erva-mate tostada: extrato
concentrado (a) comercial (b) liofilizado (c) CE-40 (d) CE-50 (e) CE-60 (f).

Foi possivel observar diferengas significativas (p<0,05) nos valores de
todas as coordenadas da escala de cores para o extrato de erva-mate tostada
desidratado por diferentes técnicas de secagem. A amostra liofilizada

apresentou o maior valor da coordenada L* (44,33) em comparagao as outras



87

amostras. A amostra comercial apresentou valores positivos e mais elevados
para as coordenadas a* e b*, indicando uma maior tendéncia ao vermelho (do

que verde) e ao amarelo (do que azul), respectivamente.

Tabela 13 - Coordenadas L*, a* e b* relacionados a cor dos extratos de erva-mate secos
obtidos por diferentes métodos/condi¢cdes de secagem.

Coordenadas de cor

Amostra
L* a* b*
Comercial 40,68 £0,47°b 11,14 £ 0,072 27,82+ 0,322
Liofilizado 44,33 £ 0,332 9,35+ 0,07° 25,38 + 0,25°
CE-40 30,44 £0,40¢ 8,78+ 0,18¢ 17,59 +0,38¢
CE-50 29,82 + 0,44¢ 8,44 + 0,284 16,98 + 0,724
CE-60 30,18 £ 0,58 8,28 + 0,094 16,81 £ 0,444

Os resultados estdo expressos como a média das triplicatas + desvio padrao. Letras minusculas
diferentes na mesma coluna indicam diferencga significativa pelo teste de Duncan (p<0,05).

Diferencgas significativas (p<0,05) na coloracao do p6 em consequéncia
do método de secagem utilizado também foram observados por Rocha et al.
(2020). Amostras desidratadas a partir da polpa do mix do morango, acai e
acerola eram mais escuras do que as amostras desidratadas em camada de
espuma. Esse comportamento se repetiu na comparagdo dos métodos de
secagem convectiva e liofilizagdo. Entre as amostras secas em camada de
espuma, a secagem convectiva resultou em um pdé mais escuro do que a
liofilizacdo, indicando a ocorréncia de reagdes de escurecimento de Maillard
(ROCHA et al., 2020). Sramek et al. (2015), por sua vez, ndo observaram uma
alteracéo de cor significativa (p<0,05) entre o extrato de tomate in natura e o
reconstituido a partir do pd obtido por secagem em camada de espuma sob
vacuo. As perdas de carotenoides, principais componentes responsaveis pela
pigmentacdo do tomate, foi insignificante corroborando com os resultados dos
parametros de cor. Os autores concluiram que foi possivel produzir um poé
através da secagem em camada de espuma sob vacuo de qualidade semelhante
ao liofilizado (SRAMEK et al., 2015).

4.4.4. Compostos bioativos

A concentragdo de compostos bioativos e atividade antioxidante da

matriz sdo parametros de suma importancia quando pensamos em aplicacdes
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do extrato de erva-mate como alimentos funcionais ou nutracéuticos. Os
resultados de capacidade redutora por total (por Folin Ciocalteau) e compostos

flavonoides totais estdo apresentados na Tabela 14.

Tabela 14 — Capacidade redutora total e teor de flavonoides totais nas amostras de extrato
seco produzidas a partir de diferentes métodos/condicdes de secagem.
Capacidade redutora total (CRT) Flavonoides totais (TFC)

Amostras (mg GAE.g") (mg CE.g")

Comercial 9872 178 £ 72

Liofilizada 88 + 3be 130+ 3¢
CE-40 72+74 145 £ 5P
CE-50 85+4c¢ 142 + 18P
CE-60 92 + 6ab 1563 £8P

Os resultados estdo expressos como a média das triplicatas + desvio padrao, mg GAE - mg
equivalente de acido galico; mg CE - mg equivalente de catequina. Letras minusculas diferentes
na mesma coluna indicam diferenca significativa pelo teste de Duncan (p<0,05).

Os resultados de capacidade redutora por total e flavonoides totais
variaram entre 72 e 92 mg GAE.g' e 130 e 153 mg CE.g™", respectivamente. Os
resultados encontrados foram proximos aos reportados por Berté (2011) para
extrato de erva-mate verde atomizado (178,32 mg CE.g™") e por Deladino et al.
(2013) para extrato de erva-mate verde liofilizado (110,5 mg GAE.g™").

Os valores de CRT e TFC das amostras obtidas por secagem em
camada de espuma e liofilizada foram proximos, porém significativamente
menores (p<0,05) em relagdo a amostra comercial. Diferengas na composi¢cao
de matrizes alimentares sdo frequentemente observadas em consequéncia de
alteracdes no local e condigdes de cultivo. Como a amostra comercial nao foi
produzida a partir do mesmo lote de extrato concentrado, ndo é possivel afirmar
que a diferenca observada entre a amostra comercial e as outras amostras
avaliadas esteja correlacionada com o método de secagem utilizado. Deladino
et al. (2013) demostrou como os principais compostos fendlicos presente na
erva-mate (llex paraguariensis) influenciam na sua atividade antioxidante, e
muitos estudos vém explorando essa elevada concentragdo de compostos
bioativos desse extrato e seus efeitos benéficos para a saude. Logo, é
interessante a realizagdo de mais estudos focados na otimizagdo da secagem
em camada de espuma do extrato de erva-mate variando diferentes parametros
de processo visando a maior preservagao desses compostos. Dessa maneira,

sera possivel determinar se a secagem em camada de espuma € uma técnica
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de secagem que permite a producao de extrato de erva-mate com teor de
fendlicos e flavonoides totais equivalente ou maior que o extrato comercial
atualmente disponivel.

A capacidade redutora total das amostras produzidas em camada de
espuma diminuiu com a reducao da temperatura de secagem. Esses resultados
estdo, muito provavelmente, mais correlacionados com o tempo de
processamento do que a temperatura de secagem das amostras, uma vez que
o tempo de secagem da amostra CE-40 foi aproximadamente duas vezes maior
que o da amostra CE-60. Chaicouski et al. (2014) obtiveram um extrato de erva-
mate desidratado por secagem convectiva em camada de espuma com uma
capacidade redutora total igual a 0,41 mg CE.g"' de extrato, valor
significativamente menor do que 3,0 mg CE.g"' encontrado para o extrato
liofilizado. Resultados semelhantes foram encontrados por Cél et al. (2021) para
a capacidade redutora total do pé de bacaba, o qual foi menor para todas as
condicdes estudadas de secagem em camada de espuma em comparagao com
a amostra controle liofilizada. Esses resultados diferiram dos encontrados no
presente trabalho, onde somente uma das amostras produzidas em camada de
espuma (CE-40) apresentou uma CRT significativamente menor (p<0,05) do que
a amostra liofilizada. Além disso, para todas as condi¢gdes de temperatura de
secagem em camada de espuma avaliadas foram obtidas amostras de extrato
em pd com TFC significativamente maior (142 - 153 mg CE.g™") do que a amostra
liofilizada (130 mg CE.g™).

A temperatura de secagem nas condigdes avaliadas de 40, 50 e 60 °C
ndao apresentou uma influéncia significativa (p>0,05) no teor de compostos
flavonoides totais do extrato de erva-mate tostada. Resultados similares foram
encontrados por Cdl et al. (2021). Os autores ndo observaram uma influéncia
significativa (p<0,05) da temperatura (50, 60 e 70 °C) e da espessura da camada
de espuma (5, 10 e 15 mm) utilizadas na secagem de polpa de bacaba sobre a
capacidade redutora total do po.

Duarte et al. (2020) estudaram a influéncia de diferentes gendtipos da
llex paraguariensis, assim como do processo de torrefagdo, na composigédo dos
compostos bioativos do extrato de erva-mate. Os autores observaram uma
variagao significativa (p<0,05) na capacidade redutora total entre os gendtipos

estudados de 60,88 a 111,27 mg GAE.g™! para o extrato de erva-mate verde e
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de 54,54 a 81,17 mg GAE.g" para o extrato de erva-mate tosada. O processo
de torrefacdo impactou de forma negativa tanto a CRT como o teor de cafeina
dos extratos. Os gendtipos de llex paraguariensis selecionados apresentaram
quantidades variadas de cafeina, de forma que os valores de teor e cafeina
observados variaram entre 0,09 a 10,18 mg.g™' de extrato de erva-mate tostada.
A reducédo média de cafeina ocasionada pelo processo de torrefagao foi igual a
32 % nas amostras analisadas indicando a influéncia negativa do processamento
a elevadas temperaturas no teor de cafeina da matriz.

A cafeina € um importante parametro de qualidade do extrato e pode
precisar ser removida do extrato, caso o extrato seja aplicado em produtos
classificados como descafeinados, ou adicionada quando o teor de cafeina
presente no extrato ndo é elevado o suficiente para sua utilizagdo em aplicacdes
especificas como, por exemplo, na fabricacdo de bebidas estimulantes. O teor
de cafeina presente nos extratos secos foi quantificado e comparado com os
resultados obtidos no laboratério de controle de qualidade da empresa Triunfo
do Brasil, utilizando a metodologia interna adaptada, descrita no item 3.5.11. Os

resultados estao apresentados na Tabela 15.

Tabela 15 - Teor de cafeina das amostras de extrato seco produzidas a partir de diferentes
métodos/condicbes de secagem

- Laboratério da empresa
Amostras Laboratério da UFPR Triunfo do Brasil Ltda.

Comercial 351,5+0,22 357
Liofilizada 317,2+ 0,22 315
CE-40 321,7+0,2b 322
CE-50 316,6 £ 0,22 320
CE-60 316,7 £ 0,22 324

Os resultados de cafeina obtidos no Laboratério da UFPR estdo expressos como a média das
triplicatas + desvio padrdo e em ug. g de extrato b.s. Letras minlsculas diferentes na mesma
coluna indicam diferenga significativa pelo teste de Duncan (p<0,05).

Os valores de concentragao de cafeina dos extratos secos obtidos variou
entre 316,6 e 351,5 ug.g™' de extrato e foram préximos dos valores quantificados
no laboratério de qualidade da empresa Triunfo do Brasil Ltda. (315 e 357 pg.g
). Cabe mencionar que a metodologia de quantificacdo da cafeina por
espectrofotometria, empregada em ambas as analises, pode sofrer interferéncia
dos compostos fendlicos presentes no extrato (DE MARIA; MOREIRA, 2007). No
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entanto, ela serve como uma técnica rapida e de baixo custo para verificacdo da
qualidade do extrato na industria.

O processo de liofilizagao resultou em uma reducéo de 3 % no teor de
cafeina da amostra em relacdo a concentracdo de cafeina do extrato
concentrado (326,9 ug.g™', ver Tabela 4), valor muito préximo do obtido para as
amostras CE-50 e CE-60, enquanto a amostra CE-40 apresentou uma menor
reducao no seu teor de cafeina (1,6 %) em decorréncia do processo de secagem.
A redugéo no teor de cafeina durante a secagem observada no presente trabalho
foi consideravelmente menor que a observada por Deladino et al. (2013). Os
autores obtiveram um extrato de erva-mate verde liofilizado com 6,3 mg.g™"' de
cafeina a partir de um extrato liquido com 7,3 mg.g™" indicando uma perda de
cerca de 14 % de cafeina durante o processo de liofilizagéo.

De modo geral, ao comparar os resultados das duas analises realizadas
nao foi possivel observar uma influéncia da temperatura de secagem, nas
condicbes avaliadas, no teor de cafeina do extrato de erva-mate tostada
desidratada em camada de espuma. No entanto, os resultados obtidos indicam
o potencial da técnica de secagem em camada de espuma na preservagao da
cafeina do extrato de erva-mate semelhante ao da liofilizagao.

Foi possivel perceber que a secagem em camada de espuma foi capaz
de produzir um extrato seco de erva-mate tostada sem ocasionar em uma
elevada degradacédo da cafeina durante o processo de secagem e os teores de
cafeina obtido em todas as amostras foi proximo ao valor do extrato comercial.
Esse resultado ¢é significativo uma vez que no extrato comercial é
frequentemente necessario fazer a adicdo de cafeina de outras fontes para
atender critérios de qualidade do produto. Isso acontece porque a cafeina, que
esta presente em elevada concentragdo nas folhas da llex paraguariensis sofre
degradacgdo nas diversas etapas do processamento que fazem utilizagdo de
temperaturas elevadas, como demostrado por diversos autores (ESMELINDRO
et al., 2002; ISOLABELLA et al., 2010; MALLMANN, 2018; SCHMALKO;
ALZAMORA, 2001).

Desse modo, o desenvolvimento de processos que minimizem a
degradacgéao da cafeina pode gerar grande economia para a industria eliminando
a necessidade de repor o teor de cafeina do extrato que é, atualmente,

degradado/perdido durante o processamento industrial a elevadas temperaturas.
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No entanto, € importante destacar que séo necessarios mais estudos focados na
técnica de secagem em camada de espuma aplicados ao extrato de erva-mate.
A otimizagao das condicdes de processo e avaliagdo econdmica sao elementos
importantes para verificar a viabilidade de aplicacdo da técnica em escala
industrial e possivel redu¢cao nos custos de producao do extrato em relacédo a

técnica de spray drying utilizada tradicionalmente.

4.4.5. Atividade antioxidante

Devido a complexidade da composi¢cao das matrizes alimentares e da
natureza da atividade antioxidante & importante realizar a sua quantificacao
através de dois ou mais métodos (TAVARES et al.,, 2019). Desse modo, os
resultados de atividade antioxidante do extrato de erva-mate tostada em pé, de
acordo com as trés metodologias diferentes aplicadas, estao apresentados na
Tabela 16.

Tabela 16 - Atividade antioxidante (FRAP, DPPH e ABTS) dos extratos secos produzidos sob
diferentes métodos/condi¢cbes de secagem.

Amostra FRAP DPPH ABTS
Comercial 1437 + 632 1312+ 812 648 + 53°
Liofilizada 1248 + 40°c 1160 + 49° 475 + 54°

CE-40 1253 + 22°bc 1075 £ 46° 681 +65°
CE-50 1263 + 52° 1097 + 108° 635 + 822
CE-60 1205 £ 5¢ 1125 + 54° 504 + 50°

Os resultados das trés metodologias de atividade antioxidante estdo expressos em (umol
equivalente de Trolox.g™' de extrato b.s.). Os resultados estdo expressos como a média das
triplicatas + desvio padrdo. Letras minusculas diferentes na mesma coluna indicam diferenca
significativa pelo teste de Duncan (p<0,05).

Produtos liofilizados sao utilizados frequentemente utilizados como
amostra controle na verificagdo da qualidade de produtos desidratados. Essa
técnica produz, em geral, produtos com qualidade superior em relagdo a
processos que fazem uso de temperaturas elevadas, sendo sua utilizacdo em
larga escala restringida somente pelos elevados custos de processo (RATTI,
2009). No presente estudo, o valor de atividade antioxidante, obtido tanto pelo
método FRAP quanto DPPH, das amostras obtidas por secagem em camada de
espuma néo diferiu significativamente (p>0,05) da amostra liofilizada e diferiu

significativamente (p<0,05) da amostra comercial. A metodologia de ABTS
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resultou em valores de atividade antioxidante semelhantes entre as amostras
CE-40 e CE-50 e a amostra comercial, enquanto a atividade antioxidante da
amostra CE-40 nao diferiu significativamente da amostra CV-L. Esses resultados
diferiram dos apresentados por Tavares et al. (2019) e Cdl et al. (2021).

Tavares et al. (2019) aplicaram tanto FRAP quanto DPPH para
quantificac&do da atividade antioxidante de suco de uva desidratado por secagem
convectiva em camada de espuma. Os autores observaram uma redugdo na
atividade antioxidante de todas as amostras desidratadas por secagem
convectiva em camada de espuma em comparagao com a amostra liofilizada. A
mesma tendéncia foi reportada por Cél et al. (2021) para a atividade antioxidante
da polpa de bacaba quantificada pelo método ORAC (Oxygen Radical
Absorbance Capacity). Dessa maneira, os valores proximos de atividade
antioxidante das amostras submetidas aos dois métodos avaliados neste
trabalho podem estar correlacionados com uma redugéo expressiva da atividade
antioxidante do extrato causada pelo maior tempo de exposicdo da amostra a
luz durante a liofilizagdo. Esse fator combinado com a formag¢ao de uma camada
de espuma durante o congelamento a vacuo, que aumentou a superficie do
material exposto, e com o prolongado tempo de secagem provavelmente
resultaram em uma perda de atividade antioxidante equivalente a reducéao
observada para a secagem em camada de espuma.

Os resultados encontrados para atividade antioxidante do extrato de
erva-mate tostada determinada pelo método DPPH ficaram na faixa de 1075 a
1312 ymol TE.g'. Esses resultados foram semelhantes aos reportados por
Duarte et al. (2020) também para extrato de erva-mate tostada (872,74 - 1047,04
umol TE.g™"). Os autores avaliaram a atividade antioxidante dos extratos obtidos
a partir de diferentes genoétipos da llex paraguariensis, cujas folhas foram
submetidas a dois tratamentos: com e sem torrefacdo, os quais correspondem a
erva-mate tostada e erva-mate verde, respectivamente. A torrefacéo diminuiu de
forma significativa (p<0,05) a atividade antioxidante do extrato determinada tanto
pela metodologia DPPH quanto ABTS. Os valores de atividade antioxidante
obtidos pelos autores através da metodologia ABTS foram maiores do que os
obtidos por DPPH. Esses resultados se diferenciam dos resultados do presente

trabalho, no qual os valores de atividade antioxidante obtidos por DPPH (1075 -
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1312 ymol TE.g™") foram maiores em relagéo aos obtidos pela metodologia ABTS
(475 - 681 ymol TE.g").

Os maiores valores de atividade antioxidante do extrato de erva-mate
tostada foram obtidos pelo método FRAP (1205 - 1437 umol TE.g"), e ambos os
resultados da metodologia FRAP quanto DPPH apresentaram uma correlagéo
com a capacidade redutora total do extrato. Os resultados de atividade
antioxidante para o extrato de erva-mate obtidos pela metodologia de reducao
do radical ABTS, por sua vez, ndo seguiram a mesma tendéncia da CRT e
apresentaram os menores valores dentre as trés técnicas avaliadas. Valores
menores de atividade antioxidante obtidos com a metodologia ABTS em relagao
a metodologia FRAP também foram observados por Ferreira (2017), que
estudou secagem em camada de espuma de polpa de jabuticaba. Os valores
obtidos para FRAP (380,25 - 932,08 umol TE.g') foram consideravelmente
maiores que os do ABTS (16,96 - 37,34 umol TE.g"). Tavares et al. (2019)
obtiveram resultados semelhantes ao comparar as metodologias de FRAP e
DPPH para a quantificagéo da atividade antioxidante de suco de uva em p6. Os
valores de atividade antioxidante obtidos, tanto para as amostras desidratadas
por secagem convectiva em camada de espuma quanto a amostra liofilizada,
foram maiores pelo método FRAP do que pela metodologia DPPH. Hornung et
al. (2020) estudaram a aplicagao de extratos de frutos de llex paraguariensis na
producao de filmes biodegradaveis de amido de milho de modo a incorporar a
atividade antioxidante do extrato para maior preservacao de alimentos contra o
estresse oxidativo. O potencial antioxidante dos filmes preparados a partir de
diferentes extratos foi determinado através de trés metodologias (DPPH, FRAP
e ABTS) e expresso em mmol equivalente de trolox. Os maiores valores foram
encontrados pelos autores através do método DPPH e FRAP. Para o método
ABTS, os valores foram substancialmente menores, assim como os encontrados
no presente trabalho.

Por fim, os elevados valores de atividade antioxidante encontrados para
todas as amostras confirmam o elevado potencial antioxidante do extrato em po6
de erva-mate tostada. Desse modo, € possivel observar que o extrato de erva-
mate tostada, assim como o extrato da erva-mate verde, apresenta potencial

para aplicacdo no desenvolvimento de produtos fitoterapicos e nutracéuticos.
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5. CONCLUSOES

O extrato de erva-mate apresenta capacidade de formagao de espuma
mesmo sem a adigao de agentes espumantes. Foi possivel obter a formacao de
uma espuma com elevado percentual de expansao a partir do extrato de erva-
mate tostada, e uma alta concentragdo de sdélidos soluveis no extrato
proporcionou uma elevada estabilidade a espuma. A espuma com melhores
condicdes de percentual de expansao e estabilidade foi a espuma obtida a partir
do extrato concentrado (53 °Brix) e sem a adigdo de agente espumante.

O processo de secagem em camada de espuma € uma alternativa
eficiente para a desidratacao do extrato de erva-mate tostada, sendo outra opcéo
para o processamento para obtencéo do extrato soluvel. A combinacdo de maior
temperatura (60 °C) e menor espessura de camada (10 mm) avaliadas resultou
no menor tempo de secagem da amostra. Todas as etapas de liofilizagao podem
ser realizadar em um mesmo equipamento ao aplicar o congelamento a vacuo a
matriz. Diferentes técnicas de secagem, assim como diferentes condi¢cdes de
temperaturas aplicadas a desidratacdo do extrato apresentam efeitos diversos
nas propriedades do extrato seco.

Ademais, essa dissertagdo contribui com o trabalho que vem sendo
realizado pelo grupo de pesquisa na area de congelamento a vacuo, assim como
na experiéncia de pesquisadores do mesmo programa de pos-graduagao que
vém trabalhando no desenvolvimento tecnolégico relacionado ao processamento

e elaboragao produtos derivados da erva-mate.
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5.1. Sugestdes para trabalhos futuros

Os resultados obtidos neste trabalho mostraram a possibilidade de
aplicagao de uma nova técnica de secagem na desidratacao do extrato de erva-
mate tostada, e através destes, emergem questdes que podem ser esclarecidas

e/ou aprofundadas em trabalhos futuros, como:

e Aplicacao da técnica de secagem em camada de espuma no extrato de
erva-mate verde e verificagdo de como a matriz se comporta de maneira
diferente.

e Otimizagdo das condi¢des (velocidade e tempo de batimento) para
formacao de espuma do extrato de erva-mate.

e Comparagao dos métodos de liofilizagdo em camada de espuma e
liofilizagdo com congelamento a vacuo como etapa inicial.

e Otimizagdo das condigbes de processo (temperatura, velocidade de
circulagcao de ar, espessura de camada) da secagem em camada de
espuma do extrato

¢ Investigar a intensificagcdo das taxas de secagem através de técnicas
como vacuo e/ou micro-ondas.

e Realizagcdo de analises mais aprofundadas no extrato seco através da
secagem em camada de espuma para avaliagdo da qualidade do
produto desidratado, como microscopia eletrébnica de varredura e
calorimetria exploratéria diferencial.

e Estudar a viabilidade da aplicacao do extrato de erva-mate em pé como

agente espumante em outras matrizes alimentares.
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