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RESUMO

O jameldo (Syzygium cumini) é uma fruta tropical, rica em compostos antioxidantes, mas
altamente perecivel. A liofilizacdo € uma excelente alternativa para estender a vida de
prateleira do jameldo e facilitar sua comercializacéo, além de assegurar a conservagao e
a disponibilidade de seus compostos bioativos em produtos de maior valor agregado.
Esta técnica apresenta, no entanto, alto custo operacional, devido ao longo tempo do
processo, havendo a necessidade de assistida por diferentes pré-tratamentos para
aumentar as taxas de secagem. Logo, o objetivo do presente trabalho foi avaliar o
potencial uso do pré-tratamento ultrassénico para acelerar o processo de liofilizacdo de
jameldo, bem como para melhorar suas caracteristicas de reidratacdo. Antes da
liofilizacdo, o material foi submetido a um banho ultrassénico, com frequéncias de 25 e
40 kHz, e tempos de exposi¢do de 3 e 10 min. O processo de liofilizagdo foi conduzido a
98 umHg e a -50°C. A aplicacdo da sonicacdo provocou um aumento na difusividade
efetiva de 30 a 46%, intensificando assim as taxas de secagem. As amostras pré-tratadas
tiveram um aumento em torno de 65% na razdo de reidratacdo na saturacdo. Em relacdo
a amostra sem tratamento, o material sonicado a 40 kHz, durante 10 min, apresentou
uma melhora na capacidade de absorver agua de, aproximadamente, 141% e uma
retencdo de cerca 82% dos sélidos sollveis, o que resultou no maior indice de
capacidade de reidratacao.
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1 INTRODUCAO

Jameldo (Syzygium cumini) é uma fruta
tipica de regides tropicais, conhecida por seu
elevado teor de vitaminas, sais minerais e
compostos antioxidantes. Por conta de sua
elevada perecibilidade, torna-se necessaria a
utilizacdo de métodos de preservacdo que
minimizem o0 uso de conservantes e
preservem as caracteristicas nutricionais desta
fruta.

As frutas vém ganhando grande atencao
no que diz respeito a utilizacdo de técnicas de
beneficiamento, tornando-as aptas ao

consumo humano, mesmo apds longos
periodos de estocagem (LAGO et al., 2006;
MARQUES et al., 2007; SOGI; et al., 2014).
Com o proposito de diminuir perdas
durante o transporte e estocagem, diversos
métodos de secagem foram, ao longo do
tempo, otimizados com o intuito de reduzir os
gastos energeticos do processo, garantindo,
desta forma, que o produto final chegue ao
consumidor com melhor qualidade e menor
custo. Dentre os diversos métodos de secagem
utilizados no contexto atual, tém-se, como
expoentes, a secagem convectiva,
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infravermelho, leito fluidizado e a liofilizagéo
(MARQUES et al., 2006).

A secagem por conveccdo forcada
envolve a passagem de ar quente pelo
material. Embora seja a técnica mais
empregada para diferentes materiais, esta
envolve alto consumo energético, devido a
baixa eficiéncia, e requer longos tempos de
secagem, 0 que geralmente compromete a
qualidade de materiais termossensiveis
(SANTOS et al., 2011).

Segundo Ratti (2001), a liofilizacdo é
uma técnica de secagem que retira a umidade
contida no material através do congelamento
da parte liquida e posterior sublimacdo do
gelo. Por trabalhar com baixas temperaturas e,
geralmente, sob vacuo, este processo tem,
como uma de suas principais caracteristicas, a
minimizacdo de mudancas estruturais, além
de contribuir na preservacdo de constituintes
termossensiveis, como materiais bioldgicos
(fungos e enzimas), farmacéuticos
(antibidticos e vacinas), alimentos (frutas,
sucos e carnes) e produtos quimicos; gerando
produtos de qualidade superior quando
comparados as outras técnicas de secagem
(MARQUES, 2008).

Por esta técnica requerer longos
periodos de secagem, elevando, assim, 0 custo
do processo, a utilizacdo de pré-tratamentos
vem sendo largamente empregada nas
inddstrias. De acordo com Jambrak et al.,
(2006) e Mason (1998), a energia proveniente
de ondas ultrassnicas vem sendo utilizada
nos processos de secagem, uma vez que as
amplitudes das vibragGes causadas por essas
ondas séo capazes de aumentar a transferéncia
de calor e de massa, por produzirem
mudancas em gradientes de concentracdo e
nos coeficientes de difusividade dos
materiais.

Segundo Keymak-Ertekin (2002), o
processo de secagem pode afetar a estrutura
do material e alterar as propriedades
osmoticas das paredes celulares, fazendo com
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que a capacidade de reidratacdo seja
considerada uma forma de medida de danos.
Assim, o objetivo deste trabalho foi
analisar o fenémeno de transferéncia de massa
durante o processo de liofilizagdo e
reidratacdo de jameldo, com e sem a
utilizacdo de pré-tratamento ultrassénico.

2 MATERIAIS E METODOS

Os estudos foram realizados no
Laboratério de Fendmenos de Transporte em
Sistemas Particulados do Departamento de
Engenharia Quimica e no Laboratério de
Andlise de Compostos Organicos Poluentes
do Departamento de Quimica da Universidade
Federal de Sergipe.

2.1 Materiais

O material utilizado nesta pesquisa foi
0 jameldo (Syzygium cumini), oriundo do
mercado de Aracaju.

2.2 Metodologia experimental

2.2.1 Caracterizacao do material

Foram utilizados, em cada teste, cerca
de 20 g de jameldo, representando,
aproximadamente, 4 unidades desta fruta.
Foram selecionados frutos de mesmo
tamanho, visando assegurar a homogeneidade
da amostra. Para tanto, suas dimensdes
(didmetros maximo e minimo) foram medidas
por meio de um um paquimetro digital
(Digimess, precisdo de 102 mm), sendo
utilizados frutos com didmetro medio de
10,98 mm.

2.2.2 Pré-tratamento Ultrassénico

As frutas caracterizadas foram dispostas
em béqueres de 500 ml, preenchidos com
agua destilada, e introduzidos no banho
ultrassénico (UltraSonic Cleaner, Unique).
Foram utilizadas quatro condicbes diferentes
para esse tratamento; sdo elas: (a) frequéncia
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de 25 kHz durante 3 minutos, (b) 25 kHz em
10 minutos, (c) 40 kHz em 3 minutos e (d) 40
kHz em 10 minutos.

2.2.3 Liofilizacao

As amostras  pré-tratadas  foram
acondicionadas em placas de Petri e
armazenadas num congelador, juntamente
com amostras que ndo foram imersas no
banho ultrassénico, chamadas amostras
Controle.

O liofilizador (Liobras L101, Liotop)
foi ligado e, ao atingir a temperatura de,
aproximadamente, -50°C, as amostras foram
retiradas do congelador e inseridas
rapidamente nas prateleiras presentes no
interior da camara de acrilico do liofilizador.
A bomba de vécuo foi, entdo, ligada. A partir
desse momento, o processo de liofilizacdo
teve inicio, com o valor de pressdo, mostrado
no painel, atingindo a marca de 98 umHg.

Em tempos pré-determinados, a bomba
era desligada, as amostras eram retiradas do
liofilizador e pesadas na balanca. Logo apés,
as mesmas eram colocadas de volta no
equipamento, dando-se continuidade ao
processo. A partir da constatacdo de que a
massa ndo mais variava significativamente
com o tempo, o processo de secagem foi
interrompido e 0 equipamento desligado.

2.2.4 Reidratagéo

Apbs as amostras serem liofilizadas,
fez-se a reidratacdo das mesmas. Com 0 uso
de um béquer preenchido com &gua destilada,
a temperatura ambiente, inseriu-se a amostra
e, de tempos em tempos, a mesma era retirada
do béquer, com o0 excesso de agua sendo
removido com o auxilio de papel toalha para a
afericdo de sua massa. Esse procedimento foi
repetido até que a massa da amostra ndo mais
variasse com o0 tempo, ou quando comecasse
a perder massa, indicando que a estrutura da
fruta havia sido danificada. A cinetica de
reidratacdo foi analisada em termos da
evolucdo ao longo do tempo do processo da
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razdo de reidratacdo (RR) como apresentada
na Equacéo 1:

X
R.R.:% (1)
0

Foram calculados, também, os indices
de reidratacédo de Lewick, que sdo: capacidade
de absorcdo de agua (CAA), capacidade de
retencdo de massa seca (CRMs) e a
capacidade de reidratacéo (CR).

O indice CAA, proposto por Lewick
(1998), calculado a partir da Equacdo 2,
fornece informacdo sobre a capacidade de
absorcao de 4gua do material seco:

m,, (100-S,,)—m, (100-S,)
m, (100—S,)—m, (100-S,)

Sendo m a massa, S o teor de sélido
seco e o0s subscritos 0, d e rh referem-se a
amostra fresca, desidratada e reidratada,
respectivamente. O indice varia de 0 a 1.
Quanto menor o indice, a capacidade de
absorver agua por parte da fruta fica mais
prejudicada, impossibilitando a mesma de
atingir o teor de umidade proximo da amostra
fresca, evidenciando que 0 processo
influenciou a estrutura do material.

O indice CRMs, obtido a partir da
Equacdo 3, mensura a perda de massa seca
durante a reidratacdo, expressando a
habilidade do material em reter solidos
soltveis (LEWICK, 1998).

mrhSrh

= m.s. 3)

mdd

CRM

O indice também varia de 0 a 1. Quanto
mais o tecido da fruta € danificado, menor € o
indice, pois maior é a lixiviagdo de solidos
durante a reidratacao.

Finalmente, a capacidade de
reidratacdo, apresentado na Equacdo 4, se
baseia na capacidade do material em absorver
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agua e reter solidos soltveis. Quanto maior o
dano sofrido pela amostra, menor o indice.

CR =CAACRM, 4)
2.2.5 Umidade

A determinagdo de umidade dos frutos
de jameldo “in natura”, liofilizados e

reidratados foi realizada pelo método de
secagem em  estufa (AL  102/42,
AmericanLab) a (105+£3)°C por 24 horas, até
a obtencdo da massa de so6lido seco, conforme
recomendado pela norma n° 4.5.1 do Instituto
Adolfo Lutz (LUTZ, 1985).

2.3 Tratamento e Analise dos Dados

A partir dos resultados obtidos nos
experimentos de secagem, as curvas que
representam a cinética foram tracadas,
relacionando o adimensional de umidade
(X.R) em funcéo do tempo de processamento.

Para representar a cinética de
liofilizacdo do jameldo, utilizou-se no
presente trabalho o modelo difusivo. Para
tanto, as seguintes hipoteses foram adotadas:

e Transferéncia de massa
unidimensional e predominantemente
difusiva.

¢O teor de umidade na superficie da
particula atinge instantaneamente o valor de
equilibrio (Xe).

e Sistema com encolhimento
negligenciavel.

e Processo isotérmico com a
difusividade massica independente da
umidade.

e Distribuicdo uniforme de umidade
inicial;

A solucdo aproximada, truncada no
primeiro termo da série, é expressa da
seguinte forma:

X-X t
XR = ¢ —a.exp|-D..| —
XO_Xe p|: e (sz:| (6)
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Para descrever a cinética de reidratacéo,
foi utilizada a Equacdo de Weibull

(MACHADO et al. 1999), conforme
apresentada abaixo:
RR=RR,—(1- RRe)exp[—ﬂ (7)

A estimacdo dos parametros das
Equacdes (7) e (8) foi feita via regressdo néo-
linear pelo método dos minimos quadrados
utilizando o software Statistica 8% A
qualidade dos ajustes foi avaliada com base
no coeficiente de correlagdo R2.

3 RESULTADOS E DISCUSSOES

Na Figura 1 sdo apresentados oS
resultados tipicos do adimensional de
umidade em fun¢do do tempo para o jameldo
liofilizado, com e sem pré-tratamento
ultrassénico.

Figura 1 - Adimensional de umidade em fungéo
do tempo de liofilizacdo, para frutos de Jameldo,
com e sem pré-tratamento ultrassonico.
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Ao se comparar, na Figura 1, o
comportamento de secagem da amostra-
Controle (sem pré-tratamento) com as
amostras sonicadas, verifica-se que o pré-
tratamento do jameldo acelerou a remocdao de
umidade no estagio inicial de secagem,
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correspondente as dez primeiras horas do
processo. Além disto, a taxa de remogdo de
umidade neste periodo € intensificada na
condicdo de maior frequéncia (40 Hz) e maior
tempo de aplicacdo das ondas ultrassdnicas
(20 min).

Com base nos dados apresentados na
Figura 1, verifica-se, ao se aplicar o pré-
tratamento com ultrassom, uma reducdo de
99% da umidade livre contida nos frutos de
jameldo em um tempo 17% menor em relagéo
aquele para a amostra-controle. Ndo houve,
no entanto, uma influéncia significativa da
frequéncia e do tempo de sonicacao aplicados.

O comportamento de secagem do
material sonicado e sem pré-tratamento foi
analisado com base no modelo difusivo, cujos
parametros estimados de sua solugdo
simplificada sdo apresentados na Tabela 1.

Tabela 1 - Valores estimados dos parametros da
solucéo simplificada do modelo difusivo aplicada
a liofilizacdo de Jameldo, com e sem pré-
tratamento ultrassonico.

Tratamento Det X 10° (m2/s) a(-) R?

Controle 3,869 1,056 0,989
25kHz - 3° 5,256 1,021 0,998
25kHz - 10’ 5,193 1,018 0,999
40kHz - 3° 5,033 1,020 0,998
40kHz - 10° 5,637 1,006 0,999

Ao se analisar a influéncia do banho
ultrassbnico sobre difusividade efetiva nos
frutos de Jameldo (Defr), a partir dos
resultados apresentados na Tabela 1, verifica-
se que, com 0 uso do pré-tratamento, 0s
valores de difusividade efetiva (Deff)
aumentaram de 30 a 46%, em relacdo aquela
da amostra-controle.

Logo, o pré-tratamento com ultrassom
permitiu, por meio das vibracgdes causadas por
essas ondas, alterar a estrutura do material, de
modo a aumentar a difusividade efetiva de
umidade, contribuindo para intensificar as
taxas de transferéncia de massa durante a
liofilizac&o.
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A Figura 2 mostra os resultados da
razdo de reidratacdo em funcdo do tempo para
o jameldo liofilizado, com e sem pre-
tratamento ultrassonico.

Figura 2 - Razdo de reidratacdo em funcdo do
tempo, para o jamel&o liofilizado.
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As amostras de jameldo sonicadas
apresentaram os maiores valores de razéo de
reidratacdo durante todo o0 processo,
comparadas a amostra-controle, conforme
pode ser constatado na Figura 2. Para uma
mesma frequéncia de onda ultrassénica
verifica-se um aumento na razdo de
reidratacdo com o aumento do tempo de
aplicacdo do pré-tratamento. Esse aumento foi
mais significativo na amostra submetida a
maior frequéncia (40 Hz).

A tilizacdo do pre-tratamento com
banho ultrassénico contribuiu efetivamente
para melhorar as caracteristicas de reidratacéo
do jameldo. Isto devido a energia ultrassonica
provocar cavitagdes internas no material, que
levam a um aumento no nimero de poros,
facilitando assim a transferéncia de massa
durante a reidratacao.

A aplicagio do  pré-tratamento
ultrassénico a 40 kHz, durante 10 min,
resultou num aumento de quase 65% na razao
de reidratagdo do material na saturagéo.

Na Tabela 2 séo apresentados os valores
dos parametros estimados da Equacdo de
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Weibull, utilizada para descrever a cinética de
reidratagcdo do jamel&o liofilizado.

Com base nos elevados valores obtidos
para o0 coeficiente de determinagdo e
conforme mostrado na Figura 2, verifica-se a
boa concordancia entre os  dados
experimentais e aqueles preditos pela equacéo
de Weibull.

Tabela 2 - Pardmetros estimados da equacdo de
Weibull ajustada para o jameldo.

Tratamento  RR¢(-) a(-) B (min) R?

Controle 1,593 0,562 35,782 0,981
25kHz - 3° 1,982 0,288 9,491 0,980
25kHz-10" 2,166 0,183 14,417 0,985
40kHz - 3’ 1,968 0,258 11,453 0,986
40kHz—-10" 2,423 0,416 6,842 0,982

O inverso do parametro [ pode ser
comparado ao coeficiente de difusdo efetivo
do modelo de difusdo, sendo que, quanto
menor o valor desse parametro, mais
rapidamente a fruta absorve agua. De acordo
com os resultados apresentados na Tabela 2,
as taxas de reidratacdo das amostras
liofilizadas pré-tratadas com ultrassom foram
significativamente maiores que aquela da
amostra-controle, conforme evidenciado pelos
menores valores de . Frutos de jameldo pré-
tratados com ultrassom a 40 kHz e durante 10
min tiveram a mais rapida absor¢do de
umidade.

Na Tabela 3 sdo apresentados os indices
de reidratacdo, que permitem avaliar o ganho
de agua (CAA.), a capacidade do material em
reter sélidos sollveis (CRM:s), e a capacidade
do produto seco de se reidratar (CR).

Tabela 3 - indices de reidratacio do jamel3o.

Tratamento CAA CRM, CR

Controle 0,078 0,818 0,064
25kHz - 3° 0,121 0,801 0,089
25kHz - 10’ 0,187 0,673 0,123
40kHz - 3° 0,116 0,778 0,093
40kHz - 10° 0,271 0,423 0,119
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De acordo com os indices de Lewick
calculados e apresentados na Tabela 3, €
possivel avaliar o efeito do pré tratamento
ultrassdnico sobre as propriedades de
reidratacdo do jameldo. Verifica-se, de um
modo geral, que o pré tratamento provocou
uma diminuicdo no parametro CRMs e
elevagdo do CAA, demonstrando assim o0
aumento da capacidade de absorcdo da
amostra e a intensificacdo do fendmeno de
lixiviacdo da mesma.

Para frequéncias de 25 e 40 kHz, um
maior periodo de aplicacdo do pré-tratamento
ultrassdnico (10 min) aumentou a capacidade
de absorcdo de agua do jameldo em 141 e
243%, respectivamente, quando comparados
aquela da amostra-controle. Entretanto, levou
a perdas de sélidos soltveis entre 18 e 49%.
Maiores tempos tendem a facilitar a
lixiviagdo, muito provavelmente devido ao
“efeito esponja” causado pela sonicacao.

A reducdo do tempo de sonicagdo para
3 minutos favorece a retencdo de cerca 97, 6 e
95, 1% dos solidos soluveis, nas frequéncias
de 25 e 40 kHz, aumentando em torno de 51%
a capacidade de absorcdo de agua.

4 CONCLUSOES

A partir dos resultados obtidos no
presente trabalho, conclui-se que as cinéticas
de liofilizacdo de jameldo, com e sem pré-
tratamento ultrassonico, foram
adequadamente representadas pelo modelo
difusivo.

A influéncia do  pré-tratamento
ultrassénico sobre a transferéncia de massa na
liofilizacdo foi analisada em termos da
difusividade maéssica efetiva. A aplicacdo da
sonicagdo resultou num aumento na
difusividade efetiva do jameldo entre 30 e
46%, em toda a faixa experimental
investigada Isto devido a  possiveis
modificagOes estruturais no material causadas
pelas ondas ultrassonicas.
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A utilizagdo do  pré-tratamento
ultrassonico  contribuiu, portanto, para
intensificar as taxas de  secagem,
principalmente no inicio do processo de
liofilizac&o.

A sonicagéo dos frutos de jamel&o antes
da liofilizacdo contribuiu também para
aumentar a taxa de reidratacao.

O aumento na frequéncia e no tempo de
aplicacédo do banho ultrassonico melhorou a
capacidade de absorcdo de agua do produto
liofilizado, mas levou a uma maior perda de
solidos solaveis.

Uma analise global do ganho de agua e
da retencdo de matéria seca dos frutos
liofilizados de jameldo indica que as
condicbes Otimas para 0 pré-tratamento
ultrassénico do material sdo uma frequéncia
de 40 kHz e periodo de aplicacdo de 10 min.
Nestas condicdes, em relagdo a amostra sem
tratamento, houve uma melhoria na
capacidade = de  absorver 4gua de
aproximadamente 141% e uma retencdo de
cerca 82% dos soélidos soluveis, o que
resultou no maior indice de capacidade de
reidratacao

NOMENCLATURA

CAA CapaciNdade , de []
absorcédo de agua

CR Capacidade de reidratacdo [-]
Capacidade de

CRMs retencdo de massa [-]
seca

Detf Difusividade efetiva [m2/s]

M Ma§sa da amostra [a]
desidratada

Mo Massa da amostra in [a]
natura

M M_assa da amostra [a]
reidratada

R Raio da particula [m]

RR Adimensional de []

reidratacdo
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Razéo de reidratacao
RRe eldratag [-]
na saturacao
s Teor de solidos da [9 SS:(l:IOC}O
d amostra desidratada g
amostra]
Teor de solidos da [g solido
So . seco/g
amostra in natura
amostra]
Teor de solidos da [g solido
S . seco/g
amostra reidratada
amostra]
t Tempo [s;min;h]
X Teor de umidade em [g 4gua/g
base seca solido seco]
Adimensional de
AR umidade L]
Parametro de forma
a do  modelo de [-]
Weibull
B Parametro de escala [min]
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