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RESUMO - O objetivo deste trabalho foi comparar os granulos de pectina obtidos
pela aglomeracdo usando solugdes aquosas de goma arabica e sacarose e tentar
relacionar as propriedades dos agentes ligantes com o crescimento do granulo. A
matéria-prima utilizada foi a pectina de alto grau de metoxilacdo. Solugdes aquosas
de sacarose e de goma arabica foram usadas como agentes ligantes. Os ensaios foram
realizados em um leito fluidizado pulsado. Os resultados indicaram que a viscosidade
mais elevada levou a formacéo de granulos maiores. A distribuicdo de tamanho para a
pectina aglomerada com suspensao de goma arabica mostrou didmetros acima de 513
pum, enquanto a fracdo de particulas menores foi maior para a solucdo de sacarose.
Analisando-se as microscopias eletronicas de varredura notou-se que as ligacOes
particula-particula se mostraram frageis e com rachaduras para as solucdes de
sacarose. Este comportamento evidenciou que solu¢Bes mais viscosas produzem
granulos mais fortes.

1. INTRODUCAO

Produtos alimentares sdo frequentemente desenvolvidos na forma de pd por uma série de
razdes, incluindo uma longa vida de prateleira, facilidade de transporte e no uso final do consumidor.
Contudo, muitos problemas relacionados a qualidade fisica do pds sdo relatados, principalmente a
formacdo de grumos durante sua reidratacdo, o que pode causar problemas ao consumo final, como a
aceitacdo do produto. E a nivel industrial pode causar entupimento de tubulac@es devido a dificuldade
no escoamento do pé e impedir uma mistura homogénea durante o preparo de formulacdes em pd. Por
isso a importancia do processo de aglomeracdo em melhorar as propriedades de instantaneizacdo dos
materiais particulados.

A aglomeracdo em leito fluidizado consiste em aspergir um liquido (agua ou solucdo aquosa de
ligante) no leito de particulas sélidas fluidizadas por um ar quente. As gotas liquidas colidem com as
particulas em movimento criando zonas pegajosas nas suas superficies, ou umedecendo (particulas
soliveis em agua) ou se depositando na superficie da particula (particulas ndo sollveis). O
aglomerado se forma quando essas particulas pegajosas colidem e formam pontes liquidas ou viscosas
que se secam e se consolidam pela fluidizacdo de ar quente. A repeticdo desses eventos (asperséo de
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ligante, umedecimento, colisdo, adesdo e secagem) permite o crescimento progressivo do granulo.

O objetivo deste capitulo foi comparar os granulos de pectina obtidos pelo processo de
aglomeracdo utilizando solu¢bes aquosas de goma arabica e sacarose e tentar relacionar as diferentes
propriedades dos agentes ligantes, como: viscosidade e angulo de contato, com o crescimento dos
grénulos.

2. MATERIAIS

Pectina de alto grau de metoxilacdo (Genu pectin type B rapid set-Z CP Kelco), extraida da
casca de frutas citricas foi utilizada neste estudo. Esta pectina, na forma de pd, possui uma coloracdo
creme, com didmetro médio de particula de 131 um, densidade do leito de particulas de 0,568 g cm™,
e densidade do leito de particulas compactado de 0,760 g cm™. Suspensdes aquosas de goma arabica e
solugdes aquosas de sacarose foram usadas como agente ligante.

A goma arabica em pé (Labsynth) utilizada no preparo das suspensdes era um po fino
levemente amarelado, inodoro e com solubilidade em agua de aproximadamente 500g/l. Sacarose
P.A. (Labsynth) foi utilizada no preparo das solugdes aquosas de sacarose.

3. METODOS
3.1. Leito Fluidizado Pulsado

Os ensaios foram realizados em um leito fluidizado pulsado, detalhes a respeito deste
equipamento sdo dados por Dacanal (2009).

Os parametros fixos do processo estdo apresentados na Tabela 1. Para os ensaios realizados
com suspensao de goma arabica a temperatura do ar fluidizante (Tr) foi de 82,5 °C e concentracdo de
ligante (Cjig) igual a 15%. Para os ensaios realizados com sacarose esses parametros foram fixados em
75 °C e 20%. A escolha desses valores foi baseada em testes preliminares a fim de se obter o melhor
produto aglomerado com suspensdo de goma arabica e com solucdo de sacarose.

Tabela 1 — Parametros fixos utilizados no processo de aglomeracdo de pectina em po.

Parametros Niveis
Tempo de Processo 30 minutos
Pressdo de atomizacao 0,5 bar
Frequéncia de pulsacédo 600 rpm
Altura do bico aspersor em relacdo a base do leito 300 mm
Massa de amostra 0,150 kg
Velocidade do ar fluidizante (Vy) 0,72 m/s
Vazéo de ligante (Qiig) 1,6 mL/min
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O didmetro médio e a distribuicdo de tamanho das particulas foram feitas por peneiramento
onde 10 g de amostra foram colocados em um série de 12 peneiras (8 cm de didmetro) com aberturas
entre 38 ¢ 2000 pm, de acordo com progressdo geométrica 242, O diametro médio da particula foi
calculado de acordo com a Equacdo 1, em que, dpm € o didmetro médio das particulas, xi a fracdo
massica e dpi o didmetro médio no intervalo i e n o nimero de intervalos.

(]!

dpm = Zx:'d’pi

i=1 (1)
3.1. Reologia dos agentes ligantes

As curvas de escoamento das suspensdes de goma arébica (5, 10, 15 e 20% de concentragéo)
foram determinadas em um intervalo de taxa de deformacéo entre O e aproximadamente 300 s™ nas
temperaturas de 25, 45, 60, 70 e 80 °C em um redmetro AR1500 (TA Instruments) utilizando uma
geometria cone-placa de aco inoxidavel de 60 mm de didmetro (2°). Todas as medidas foram
realizadas em triplicata.

3.2. Angulo de contato

Os angulos de contato, entre os agentes ligantes e a pectina em pd, foram determinados em um
tensibmetro de gota pendente Tracker-S (Teclis, Franca). A pectina em pé foi colocada sobre uma
lamina de vidro coberta com uma fita adesiva dupla face. As particulas que ndo se prenderam a fita
foram removidas. Entdo, uma gota de solucdo ligante foi depositada sobre a lamina contendo a
pectina em po e as medidas foram feitas durante 60 segundos a temperatura de 25 °C.

Esta metodologia foi escolhida de acordo com o estudo de Nowak et al (2013), onde foi
comparado diferentes métodos para se medir o angulo de contato usando-se os seguintes pés: o0xido
de aluminio (Al,O3), didxido de zircdnio (ZrO,), didxido de silicio (SiO,) e didxido de titanio (TiO,).
Os autores concluiram que os dados fornecidos pelo método utilizando laminas cobertas com fita
adesiva foram mais consistentes com as observacGes para todos 0s pds investigados e também
apresentaram boa reprodutibilidade dos resultados.

3.3. Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV)

Foi feito um recobrimento metalico nas amostras com uso do equipamento Sputter Coater
POLARON, Modelo SC7620, Marca VG Microtech (Inglaterra). Para obtencdo das imagens foi
utilizado o equipamento Microscépio Eletrénico de Varredura (MEV) com Detector de Energia
Dispersiva de Raios-X (EDX), Marca MEV/EDX: LEO Electron Microscopy/Oxford (Inglaterra),
Modelo MEV: Leo 440i Modelo EDX: 6070, do Laborat6rio de Recursos Analiticos e de Calibracéo
(LRAC) da Faculdade de Engenharia Quimica da Universidade Estadual de Campinas. A faixa de
trabalho do equipamento é de 30 a 300.000 vezes de aumento, resolucdo: 10 nm (de fabrica), tamanho
de amostras: até 2,5 x 2,5 x 0,7 cm, distancia de trabalho (foco): de 3 a 50 mm, energia do feixe de
elétrons (tensdo de aceleracdo): 300 V a 30 kV, corrente do feixe de elétrons: 1 pA a1l mA.
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4. RESULTADOS E DISCUSSOES

Analisando-se as curvas de escoamento para as suspensdes de goma arédbica (Figura 1)
observou-se que quando a taxa de deformacdo é alta, o valor da viscosidade aparente tende a ficar
constante, no entanto a taxas de deformagéo baixas apresenta um comportamento ndo newtoniano nas
concentragdes de 5, 10, 15 e 20%. Estes resultados foram diferentes do observado por alguns autores
que afirmaram que as suspensdes de goma ardbica apresentam valores de viscosidade elevados
somente a altas concentragdes (> 30%) devido a sua estrutura altamente ramificada e apresentam
comportamento newtoniano mesmo a concentracfes a 40% (WHISTLER e BEMILLER, 1993; CUI,
2005). Os valores experimentais foram ajustados para o0 modelo Herschel-Bulkley, considerado um
fluido lei da poténcia com tens&o residual.
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Figura 1 — Viscosidade aparente das solugdes aquosas de goma arabica nas temperaturas de 25
°C, 45 °C, 60 °C, 70 °C e 80 °C.
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A viscosidade aparente foi calculada para uma taxa de deformagdo de 100 s™, pois as curvas
mostram que para valores de taxas de deformag&o superiores a 100 s a viscosidade aparente tende a
se tornar constante e, mesmo a baixos valores de taxa de deformacéo, a viscosidade aparente da goma
arébica é superior a viscosidade da solucdo de sacarose (Tabela 2).

As solucdes de sacarose pura apresentam comportamento newtoniano.

Tabela 2 — Viscosidade da suspensdo de goma arabica e solugdo sacarose a diferentes

temperaturas.
Temperatura Goma arabica (Mg ) Temperatura Sacarose (n)*
25°C 60 mPa.s 30 °C 1,49 mPa.s
45 °C 27 mPa.s 40 °C 1,18 mPa.s
60 °C 19 mPa.s 60 °C 0,81 mPa.s
70 °C 16 mPa.s 70 °C 0,68 mPa.s
80 °C 15 mPa.s 80 °C 0,68 mPa.s

*Fonte: MATHLOUTHI e REISER, 1995.

O angulo de contato de um liquido em um substrato € um bom indicador da hidrofobicidade ou
hidrofilicidade relativa do substrato. O conhecimento do comportamento da molhabilidade de um
agente ligante no po a ser aglomerado é um pré-requisito para entender e controlar melhor o processo
de granulacdo quando ha a formacdo de pontes liquidas entre as particulas solidas (DAHLBERG et al,
2008; SUSANA et al, 2012).

Quando a gota de liquido € totalmente absorvida pelo substrato seu angulo de contato é 0°.
Reciprocamente, se a gota de liquido é dificil de ser absorvida, o liquido ndo ird se espalhar
facilmente pelo substrato e assim ira repousar sobre a superficie formando angulos maiores que 90°
(BEATTY e SMITH, 2010).

As fotografias contendo as medidas dos angulos de contato para a suspensao de goma arabica e
de sacarose sdo apresentadas pela Figura 1. Tanto para a suspensdo de goma arabica quanto para a
solucdo de sacarose, os angulos foram menores que 90°, mostrando que essas duas solucdes
apresentam boas propriedades de molhabilidade quando em contato com a pectina em po.
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Figura 1 — Angulo de contato entre a superficie de pectina em p6 e suspensio de goma arabica
15% (a) e solucdo de sacarose 20% (b).

(b)

O aumento do tamanho da particula foi maior quando o &ngulo de contato entre as solucdes
ligantes e a pectina em po foi maior. Os pequenos capilares dentro das particulas porosas drenam
o liquido para o interior deixando menos liquido disponivel na superficie para originar as pontes
liquidas necessérias para adesdo particula-particula (HAPGOOD et al, 2007). E, de acordo com
Pont et al (2001), para particulas totalmente hidrofébicas, a adeséo se torna dificil. Neste caso, a
solucdo ligante recobre a particula e seca. A fraca adesdo entre o filme de ligante formado na
superficie das particulas, e 0 aumento das forcas de atrito devido ao movimento dentro do leito,
se fragmenta e € elutriado pelo gas fluidizante.

Embora os melhores valores de didmetro medio da particula obtidos para os ensaios
contendo sacarose e goma arabica ndo tenham sido realizados sob as mesmas condicdes de
processo, diferindo nos parametros temperatura de fluidizacdo do ar e concentracao de ligante, de
acordo com trabalhos anteriores a resposta didmetro médio nao foi influenciada pela variavel T;,
deste modo podemos fazer uma analise qualitativa em relacéo a viscosidade e angulo de contato.

Analisando-se apenas as distribuicdes de tamanho referentes aos melhores diametros
médios alcancados com a aglomeracéo de pectina com solucdo de sacarose e suspensdo de goma
arabica vé-se que a viscosidade maior levou a formacdo de granulos maiores (Figura 2), o que
também foi observado por Pont et al (2001). Na distribuicdo de tamanho dos granulos obtidos
utilizando suspenséo de goma arabica na aglomeracao as fracdes dos didmetros acima de 513 pm
foram maiores enquanto que na distribuicdo de tamanho utilizando solucdo de sacarose a fracéo
de particulas menores foi maior. A aglomeracdo com solucdo de sacarose pode ter gerado
granulos com pontes de ligacdo mais fracas proporcionando a ruptura dessas pontes.

Reynolds et al (2005) revisaram diversos trabalhos que estudaram o processo de quebra do
granulo e muitos autores relataram que a viscosidade do ligante afeta a resisténcia mecanica do
granulo onde viscosidades menores tornaram os granulos mais susceptiveis a fragmentacdo
durante o processo de granulacdo e viscosidades maiores resultaram em granulos maiores.
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O mecanismo de quebra no processo de granulacdo influéncia na formacéo de um produto
de qualidade bem como nos processos subsequentes como transporte, manuseio e seu uso final.
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Figura 2 — Distribuicdo de tamanho da matéria-prima e pectina aglomerada com solugdes
aquosas de sacarose e goma arabica.

Com auxilio das microscopias eletronicas de varredura (Figura 3), pode-se observar que para a
goma arabica a solucdo ligante forma uma ponte solida mais extensa e definida do que a solucéo
ligante de sacarose que apresenta rachaduras em sua superficie reforcando o que foi dito
anteriormente, solugdes mais viscosas formam granulos mais fortes e maiores o que evita a sua
quebra no interior do leito fluidizado durante o processo de aglomeracéo.
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Figura 3 - Microscopia eletrdnica de varredura para a pectina aglomerada com suspenséo de
goma arabica 15% (a) e solucao de sacarose 20% (b), aumentos de 1000x
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5. CONCLUSOES

Verificando-se 0 angulo de contato entre o agente ligante e a pectina em p0, chegou-se a
concluséo de que, neste caso, uma menor afinidade, ou seja, angulos de contato moderados entre
ligante-particula e solugdes mais viscosas foram melhores para o processo de granulacdo, pois
proporcionaram a formacdo de pontes liquidas necessarias a adesao entre as particulas. E, analisando-
se as microscopias eletrénicas de varredura dos granulos gerados com a suspensdo de goma arabica e
com a solucdo de sacarose notou-se que as ligacdes particula-particula apresentaram rachaduras nos
grénulos obtidos no processo de aglomeragéo utilizando a solugéo de sacarose evidenciando o fato de
que solugdes mais viscosas produzem pontes de ligacdo mais definidas e extensas.
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