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RESUMO GERAL

As betalainas sdo utilizadas pelas industrias de alimentos como corante natural,
sendo a beterraba a fonte mais popular desses compostos, aléem de apresentar
atividade antioxidante. Sua estabilidade pode ser aumentada por intermédio da
secagem por atomizacdo, e a qualidade do produto em p6 obtido ao final do
processo depende de parametros de operacdo. Extrato de beterraba em pé obtido
pela secagem por atomizacdo, utilizando maltodextrina (MD), inulina (IN) e
isolado proteico de soro (IPS) como agentes carreadores, isolados ou em
combinagdo (MD:IN, MD:IPS e IN:IPS), foi avaliado quanto a suas
propriedades fisico-quimicas e morfoldgicas, bem como sua estabilidade. De
modo geral, o tratamento IN:IPS, obteve resultados satisfatorios, representando
oportunidade de inovagdo no setor alimenticio. Neste trabalho, foram também
avaliadas caracteristicas de particulas obtidas por meio da secagem por
atomizag&o de suco de beterraba em diferentes temperaturas (130, 150 e 170 °C)
e proporgdes de inulina:isolado proteico de soro (IN:IPS) de 1:2, 1:1 e 2:1. Os
resultados globais indicaram que temperatura de 170° C e proporcdo IN:IPS de
1:2 foram condigdes ideais, para obtencdo de boas propriedades fisico-quimicas
do extrato de beterraba em po6, adequadas para aplicacdo em produtos
alimenticios. Além disso, 0 uso de inulina e IPS como agentes carreadores
desperta grande interesse por apresentar potencial de agregacdo de propriedades
funcionais, uma vez que a inulina é classificada como prebiético e o isolado
proteico de soro, rico em proteinas, auxilia na reducéo de gorduras e manutengéo
da massa muscular no organismo humano.

Palavras-chave: Betalainas. Maltodextrina. Inulina. Isolado proteico de soro.



GENERAL ABSTRACT

Betalains are compounds, most commonly extracted from beets, that are used in
the food industry as natural colorants, in addition to having antioxidant
properties. Spray-drying may enhance their stability and the quality of the final
powder product, obtained at the end of the process, depends on the operational
parameters. Beet powder extract, obtained by spray-drying with maltodextrin
(MD), inulin (IN) and whey protein isolate (IPS) as carrying agents, either
isolated or combined (MD:IN, MD:IPS, and IN:IPS), was assessed as to its
physicochemical and morphologic properties, as well as stability. In general, the
treatment with IN:IPS had satisfactory results, which represents innovation
opportunities for the food industry. In this study, we also analyzed the
characteristics of particles obtained by spray-drying beet juice at different
temperatures (130, 150 and 170°C) and inulin:whey protein isolate (IN:IPS)
ratios at 1:2, 1:1 and 2:1. The overall results showed that the temperature at
170°C and the ratio at 1:2 were ideal to obtain beet juice powder extract with
good physicochemical properties, fit for application onto dietary products.
Furthermore, using inulin and IPS as carrying agents draws great attention, due
to their potential to aggregate functional properties, since inulin is regarded as
prebiotic and whey protein isolate is considered rich in proteins, helping reduce
fat contents and maintaining muscle mass in the human body.

Keywords: Betalains. Maltodextrin. Inulin. Whey protein isolate.
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PRIMEIRA PARTE
1 INTRODUCAO

A beterraba (Beta vulgaris L.) € uma hortalica pertencente a familia
Chenopodiaceae, tendo sua origem em regifes de clima temperado da Europa e
Norte da Africa e, no Brasil, é cultivada, principalmente, nas regides Sul e
Sudeste (BIONDO et al., 2014). O vegetal é rico em substancias antioxidantes
denominadas betalainas, responsaveis, também, pela sua colora¢do vermelho-
arroxeada. O grande interesse por alimentos desse tipo reside no fato de que
essas substancias impedem ou retardam processos de oxidacdo e apresentam
efeitos benéficos a salde humana, tais como propriedades antitumorais,
antiaterosclerotica, anti-inflamatoria, dentre outras. Além disso, a beterraba pode
servir como fonte natural de betalainas, utilizadas para pigmentacdo de diversos
produtos alimenticios (MARTINEZ et al., 2015).

Um dos parametros de qualidade da beterraba esta relacionado com os
defeitos fisicos e o grau desses defeitos que a hortalica possa apresentar. Com
isso, em casos de defeitos fisicos ou visuais mais graves e que limitem a
comercializagdo do vegetal in natura, as beterrabas s&o descartadas,
independente de sua qualidade nutricional e sanitaria, caracterizando um tipo de
perda p6s-colheita. Como forma de aproveitamento deste residuo, a secagem por
atomizacdo, ou spray drying, pode ser considerada uma técnica bastante viavel
para essa finalidade. O processo consiste na obtengdo de produtos secos em pd
pelo contato entre liquido aspergido e ar aquecido dentro de uma camara,
promovendo rapida evaporacdo da &gua das goticulas (ISHWARYA;
ANANDHARAMAKRISHNAN; STAPLEY, 2015).

O suco de beterraba desidratado por meio da secagem por atomizagao
pode ser considerado como uma alternativa interessante em virtude do elevado

teor de betalainas que essa hortalica apresenta em sua constituicdo. O produto
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em po, contendo estas substancias imobilizadas na matriz polimérica, representa
uma possibilidade de sua adigdo em formulagdes alimenticias, atendendo a
crescente tendéncia por parte dos consumidores em buscar alimentos contendo
ingredientes de fontes naturais, que conferem boas caracteristicas sensoriais e
funcionais ao produto (JANISZEWSKA, 2014).

Como forma de garantir a qualidade e estabilidade do produto em po,
obtido por meio da secagem por atomizacgdo, faz-se necessario determinar as
condi¢bes Otimas operacionais, bem como a escolha adequada do agente
carreador a ser utilizado no processo. Como exemplo, tem-se a maltodextrina,
muito utilizada em processos desse tipo (SINGH; DIXIT, 2014), a inulina e o
isolado proteico de soro, alternativas que tém despertado interesse por
apresentarem boas caracteristicas tecnologicas e nutricionais (EZHILARASI et
al., 2013; FERNANDES; BORGES; BOTREL, 2014).

Diversas alteracdes podem ocorrer durante a estocagem de alimentos em
po, que resultam na modificacdo de suas propriedades fisicas e quimicas. Com
isso, nota-se a importdncia da otimizacdo do processo de secagem por
atomizacdo, para que se obtenham produtos em p6 de qualidade e, a partir disso,
avaliar as alteracdes do produto ao longo do tempo, e determinar as condicGes
ideais de estocagem, que contribuam para a sua estabilidade, prolongando sua
vida Util (GUADARRAMA-LEZANA et al., 2014).

Diante do exposto, este trabalho teve como objetivo avaliar a influéncia
do uso de diferentes agentes carreadores e temperaturas de entrada do secador
nas propriedades fisico-quimicas, térmicas e morfolégicas de extrato de
beterraba em pd obtido por meio da secagem por atomizagdo, bem como sua

estabilidade ao longo do armazenamento.
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2 REFERENCIAL TEORICO
2.1 Beterraba

A Dbeterraba (Beta vulgaris L.) teve sua origem na regido do Mar
Mediterraneo e no Norte da Africa, embora seja distribuida geograficamente
desde a India oriental a ocidental, em direcdo ao oeste das llhas Canarias e Costa
ocidental da Europa (PUIATTI; FINGER, 2005). E uma hortalica de raiz
tuberosa, pertencente a familia das Quenopodiaceas (Chenopodiaceae) (ALVES
et al., 2008), rica em carboidratos, minerais e vitaminas (THAKUR; GUPTA,
2006). O vegetal tem despertado grande interesse devido aos seus efeitos
benéficos para a saude humana, incluindo: estimulagdo dos sistemas imune e
hematopoiético, anti-inflamatério, propriedades antitumorais e hepatoprotetora
(ESCRIBANO et al., 1998; KRAJKA-KUZNIAK et al., 2012; MARTINEZ et
al., 2015). Isso se deve a presenca de uma elevada concentracdo de substancias
antioxidantes denominadas betalainas, responsaveis também pela coloracdo
vermelho-arroxeada desse vegetal (KANNER; HAREL; GRANIT, 2001).

O género Beta inclui diferentes tipos de beterraba (horticula, forrageira e
acucareira), todas derivadas da mesma espécie vulgaris. A beterraba horticula
(ou beterraba de mesa) é consumida, principalmente, na alimentacdo humana. A
beterraba forrageira é utilizada na alimentacdo animal, e a beterraba agucareira
como fonte de sacarose (GOLDMAN; NAVAZIO, 2008). O consumo da raiz da
beterraba de mesa é mais explorado em comparacdo as folhas do vegetal. No
Brasil, normalmente, é consumida na forma crua (ralada) ou cozida em saladas,
e em razdo do elevado teor de aglcares em sua composicdo, apresenta sabor
adocicado e agradavel. Além disso, o pigmento vermelho pode ser extraido e
utilizado como corante natural (PUIATTI; FINGER, 2005). A composi¢do da

beterraba de mesa crua e cozida esta representada na Tabela 1.
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Tabela 1 - Composi¢do da beterraba (por 100 g de parte comestivel).

Beterraba crua Beterraba cozida
Umidade (%) 86 90,6
Energia 49 keal = 204 kJ 32 keal =135 kJ
Proteina (g) 1,9 1,3
Colesterol (mg) NA NA
Lipideos (g) 0,1 0,1
Carboidrato (g) 11,1 7,2
Fibra alimentar (g) 3,4 1,9
Cinzas (g) 0,9 0,8
Calcio (mg) 18 15
Magnésio (mg) 24 17

Fonte: Tabela... (2011). NA = ndo aplicavel.

De acordo com a Associacdo Brasileira do Comércio de Semente e
Mudas (ABCSEM, 2014), a beterraba esta entre os 18 principais segmentos de
hortalicas propagadas por sementes no Brasil. No ano de 2012, apresentou
movimentacdo de 192 milhdes de reais a partir dos agricultores, e o valor da
cadeia produtiva desta hortalica chegou a 618,8 milhGes de reais no varejo. O
Instituto Brasileiro de Geografia e Estatistica (IBGE, 2006), realizou, em 2006,
0 Censo Agropecudrio, retratando a realidade do Brasil Agrario e mostrou que
de um total de 5.175.489 estabelecimentos agropecudrios, 194.204
estabelecimentos sdo produtores de hortalicas, e 11 % deles produzem beterraba,
localizados em sua maioria nas regifes Sul e Sudeste do Brasil. A escala
comercial de hortalicas como batata, tomate, cebola, pimentdo, repolho e
cenouras € maior quando comparada a escala comercial da beterraba. Contudo

pode ser observado um crescente aumento na sua demanda tanto para consumo
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in natura, quanto para beneficiamento em indlstrias de conservas, alimentos
infantis, corantes em sopas desidratadas, iogurtes e catchups (SOUZA et al.,
2003; TIVELLI et al., 2011).

Atualmente, no Ministério da Agricultura, ndo existem normas que
envolvam a classificacdo da beterraba de mesa. Sendo assim, em casos nos quais
ela ndo se encontra dentro dos padrfes de qualidade aceitos pelo consumidor
relacionados a aparéncia, ainda que esteja apta para consumo nos quesitos
nutricionais e seguranga alimentar, as beterrabas sdo descartadas, caracterizando
um tipo de perda p6s-colheita. Em paises desenvolvidos, estima-se que o indice
de perda pos-colheita de hortalicas esteja entre 5 e 25 % e, em paises em
desenvolvimento, entre 20 e 50 %. Além disso, em torno de 30 % do que é
produzido no Brasil ndo é aproveitado devido aos danos sofridos pelos vegetais
ao longo da cadeia produtiva, como, por exemplo: rachaduras de impacto ou de
crescimento; compressdes que deformam o tecido vegetal de forma irreversivel;
ferimentos por insetos ou capinas com enxada; desordens fisiologicas que
resultam em defeitos tais como pequenas depressdes, maturacdo anormal e
brotacBes, decorrentes de deficiéncias nutricionais e fatores climaticos
(LUENGO; CALBO, 2011).

Algumas caracteristicas ideais para comercializacdo das beterrabas
envolvem sua coloragdo, que deve ser purpura intenso e o mais uniforme
possivel (PUIATTI; FINGER, 2005), formato globular ou globular achatado,
normalmente com peso de 200 a 300 gramas por unidade do vegetal (SOUZA et
al., 2003) e, apds cocgdo, apresenta-se tenra, de gosto levemente doce.
Murchamento e rebrota sdo defeitos que estdo entre as principais causas perda
po6s-colheita desse vegetal (TIVELLI et al., 2011).

Como forma de se aproveitar a beterraba descartada em razdo de
defeitos em sua aparéncia, rejeitados pelo consumidor, e que apresente qualidade

nutricional e sanitéria, a secagem por atomizacdo pode ser considerada uma
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alternativa viavel, a qual torna possivel a obtengdo de um extrato de beterraba
em p6 com consideravel teor de betalainas (JANISZEWSKA; WLODARCZYK,
2013), possibilitando 0 uso como aditivo alimentar, seja para conferir coloracao
desejavel ou enriquecer um produto com propriedades funcionais
(RAVICHANDRAN et al., 2013).

2.2 Betalainas

Durante as Ultimas décadas, tem sido crescente o numero de
consumidores em busca de produtos alimenticios sem aditivos artificiais
(ESATBEYOGLU et al., 2015; JANISZEWSKA; WLODARCZYK, 2013;
NEMZER et al.,, 2011). As betalainas sdo utilizadas pelas inddstrias de
alimentos como corante natural, tendo seu uso permitido na alimentagdo humana
desde 1960 (SOUZA et al., 2003). Tém-se destacado, cada vez mais, em
decorréncia das propriedades benéficas que apresentam a salde humana
(WRUSS et al., 2015) tais como propriedade antioxidante, anti-inflamatoria,
antiaterosclerética e antitumoral (ESCRIBANO et al., 1998; GEORGIEV et al.,
2010; JANISZEWSKA, 2014). Sdo fontes naturais de betalainas: beterraba,
amaranto, pitaia roxa e pera espinhosa, sendo beterraba a mais popular dentre as
demais (NEMZER et al., 2011). Os extratos betalainicos sdo bastante utilizados
na pigmentagdo de cosméticos, geleias, produtos lacteos, suplementos
esportivos, confeitos e bebidas (GOLDMAN; NAVAZIO, 2008;
JANISZEWSKA, 2014).

As betalainas sdo compostos nitrogenados, hidrossoluveis, classificados
em betacianinas, que conferem coloracdo vermelho-violeta, e betaxantinas,
corante amarelo-alaranjado presente em menor proporcdo na beterraba
(JANISZEWSKA, 2014; PITALUA et al., 2010). A principal betalaina presente
neste vegetal é uma betacianina denominada betanina (betanidina 5-O-a-

glucosideo contendo um grupo fendlico e uma amina ciclica) (KANNER;
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HAREL; GRANIT, 2001; MARTINEZ et al., 2015) e vulgaxantina-1 a principal
betaxantina. Betanina e vulgaxantina-l compreendem a maior parte da

concentracdo dos pigmentos da beterraba, uma vez que, além dessas, estdo

presentes no vegetal outros pigmentos betalinicos, tais como isobetanina,

prebetanina e vulgaxantina-1l1 (ELBE, 2001). A Figura 1 demonstra a estrutura

quimica geral das betacianinas e betaxantinas, bem como betanina e

vulgaxantina-1.

Figura 1 - Estrutura quimica: (a) betacianinas, (b) betaxantinas, (c) betanina, (d)
vulgaxantina-1.
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Em geral, pigmentos naturais sdo sensiveis as condi¢fes do ambiente ou
processos tecnolégicos (JANISZEWSKA; WLODARCZYK, 2013), como
temperatura, pH, presenca de oxigénio, atividade de A&gua, luz, radiacdo
ultravioleta e gama (JANISZEWSKA, 2014). A estabilidade é um importante
aspecto a se considerar para 0 uso de antioxidantes e corantes em alimentos. As
betalainas apresentam tendéncia a se degradar facilmente em solucdo, e a
secagem por atomizacdo pode ser utilizada como forma de prevenir sua
degradacdo (PITALUA et al., 2010). Os produtos em p6 sdo mais estaveis por
sua taxa menor de degradacdo de pigmentos (NEMZER et al., 2011) em funcéo
da mobilidade reduzida dos componentes na matriz das micropaticulas
(PITALUA et al., 2010).

2.3 Secagem por atomizacao

A secagem por atomizacdo € bastante empregada em processos
industriais, como forma de se obter particulas sélidas por meio da geracao e
secagem de goticulas liquidas. A técnica permite a transformacdo de uma
solucdo, emulsdo ou suspensao do estado fluido para o estado sélido (em pd),
dentro de uma camara, na qual um gas aquecido (em geral, o ar) entra em
contato com goticulas aspergidas do material a ser desidratado, promovendo
rapida  secagem (GHARSALLAOUI et al, 2007; ISHWARYA;
ANANDHARAMAKRISHNAN; STAPLEY, 2015; MASTERS, 1979).

Esse processo tem sido muito utilizado para carreamento e
microencapsulagdo de ingredientes alimenticios, que consiste em aprisionar um
composto ativo (particulas sélidas, goticulas liquidas ou componentes gasosos)
em uma matriz polimérica, como forma de protecdo do mesmo em condigdes
adversas, tornando-o mais estavel. Essa matriz polimérica é formada em virtude
da répida secagem a que o produto é submetido, formando uma rede
tridimensional contendo o material encapsulado (JANISZEWSKA, 2014,
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TONON; BRABET; HUBINGER, 2010). A microcapsula evita o efeito da
exposicao inadequada da substancia ativa, uma vez que ela é isolada em razéo da
presenca de uma camada do agente carreador (em geral, um material
polimérico), atuando como um filme de protecdo do ndcleo. Essa camada se
desfaz sob estimulo especifico, o que resulta na liberacdo da substancia no local
ou momento ideal (RE, 2000).

O processo da secagem por atomizacao estd representado na Figura 2 e
pode ser dividido em quatro etapas: preparo, homogeneizacdo, aspersdo e
secagem de um material fluido (DESAI; PARK, 2005). Inicialmente, é feito o
preparo da solucdo a ser desidratada, homogeneizando o material liquido com o
agente carreador, e a solucdo resultante é aspergida no interior da camara de
secagem (JANISZEWSKA, 2014). A primeira importante transformacdo do
produto a ser desidratado, utilizando essa técnica, € a formagéo de goticulas por
meio de um atomizador, o qual realiza a sua aspersdo dentro da cdmara de
secagem, as quais sdo movidas dentro dessa sob a influéncia de um fluxo
turbulento de gés aquecido (OAKLEY, 2004). A formacéo das goticulas faz com
que a superficie de contato entre o material fluido e o gas aquecido seja maior,
otimizando a transferéncia de calor e massa entre eles. Apds a secagem, é feita a
separacdo do produto seco e do ar por um ciclone localizado na parte inferior do
secador, 0 que reduz as perdas do produto para a atmosfera (GHARSALLAOUI
etal., 2007).
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Figura 2 - Esquema geral do processo de secagem por atomizagao.
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Fonte: adaptado de Silva et al. (2011).

A secagem por atomizagdo é considerada como uma tecnologia de
grande interesse por parte das industrias alimenticias fato que se deve, dentre
outros fatores, a obtencdo de um produto de qualidade relacionado ao contetido
de umidade, densidade aparente e distribuicdo do tamanho de particulas
(SINGH; DIXIT, 2014). E considerada como uma técnica econdmica e eficiente
(SEMYONOV et al., 2010), e diversos tipos de produtos podem ser desidratados
por meio dela, inclusive, produtos termossensiveis, uma vez que o tempo de
contato entre a fonte de calor e o material aspergido é bastante curto, ndo
resultando em danos consideraveis aos compostos durante 0 processo
(OLIVEIRA; PETROVICK, 2010). O produto final, por se apresentar em po,
confere a vantagem de redugdo do volume, o que facilita operacbes de
embalagem, armazenamento, transporte e medicdo de ingredientes em
formulagdes alimenticias (CALISKAN; DIRIM, 2013). Além disso, permite o

desenvolvimento de produtos inovadores, por meio da incorporacdo de
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componentes funcionais ao produto, em wuma forma mais estavel
(MURUGESAN; ORSAT, 2012).

Um aspecto importante a se considerar sdo as mudancgas gue ocorrem no
material a ser desidratado. A qualidade das particulas obtidas, por meio da
secagem por atomizacao, depende dos parametros de operacdo e da composicao
do fluido que ir& passar pelo processo (AGHBASHLO et al., 2013). De acordo
com Estevinho et al. (2013), o fluxo de gas e liquido, temperatura de entrada e
saida do ar e contelido de sélidos sdo 0s principais parametros a serem
otimizados da secagem por atomizacao.

Jafari et al. (2008) afirmam que a transferéncia de calor e massa, durante
a secagem por atomizacdo, é otimizada (ou seja, mais rapido é o processo),
qguando existe uma mistura adequada do ar aquecido e fluido atomizado. Uma
forma de garantir que cada goticula aspergida atinja o nivel ideal de secagem é
ajustando a taxa de alimentag&o do fluido a ser atomizado.

Algumas propriedades do produto em pd, como umidade, densidade,
tamanho e morfologia das particulas e higroscopicidade sdo afetadas pela
temperatura de entrada do ar (SINGH; DIXIT, 2014). Quanto maior o seu valor,
menor umidade se observa no produto obtido ao final do processo, uma vez que
a remocao de agua das goticulas acontece de forma mais rapida, resultando em
maior perda de agua do material ao longo da secagem (KRISHNAIAH;
NITHYANANDAM; SARBATLY, 2014). No entanto, temperaturas muito
elevadas podem levar & formacdo de particulas com imperfei¢cdes na superficie
(rachaduras, por exemplo) e, consequentemente, perda de compostos ativos
(JAFARI et al., 2008). Outro fator que a temperatura de entrada do ar pode
influenciar é na higroscopicidade do material, uma vez que maiores
temperaturas favorecem obtencdo de p6s com menor umidade e, com isso, 0
gradiente de umidade é maior entre a particula e 0 ambiente ao redor (SINGH;

DIXIT, 2014). Em geral, a temperatura de saida do ar varia de acordo com a
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temperatura de entrada do ar, visto que quanto maior a primeira, maior a
segunda e maior, também, a temperatura do produto ao final do processo,
mantendo constante o fluxo de alimentacéo do fluido (SILVA et al., 2013).

A concentracdo de agentes carreadores no fluido de alimentacdo do
processo influencia as propriedades fisico-quimicas das particulas finais.
Concentracdes mais altas favorecem obtencdo de particulas com menor
umidade, uma vez que o teor de &gua a ser evaporado, ao longo da secagem, é
menor nesse caso (KRISHNAIAH; NITHYANANDAM; SARBATLY, 2014).
Por outro lado, menores concentracfes de agentes carreadores podem resultar
em um produto com maior caracteristica de pegajosidade (SINGH; DIXIT,
2014).

Em particular, deve ser realizada uma andlise criteriosa do agente
carreador ou de uma combinacdo de agentes carreadores, em diferentes
proporcBes, a serem utilizados na secagem por atomizagdo, uma vez que
influencia na eficiéncia do processo e estabilidade do produto final. A escolha
desse material é baseada em suas propriedades fisico-quimicas, tais como:
solubilidade, peso molecular, temperatura de transicdo vitrea, cristalinidade,
difusibilidade, além do custo, que também deve ser considerado
(GHARSALLAOQUI et al., 2007).

2.4 Agentes carreadores

A secagem por atomizagdo de suco de beterraba sem adicdo de
carreadores se torna dificil devido & presenca de componentes de baixo peso
molecular e baixa temperatura de transi¢cdo vitrea, como sacarose, frutose,
glicose e acidos (BHANDARI et al., 1993; JANISZEWSKA, 2014). Esses
compostos podem se aderir nas paredes da camara de secagem durante o
processo, em consequéncia do efeito de plasticizagdo, resultando em problemas
operacionais e baixo rendimento do produto final (JANISZEWSKA, 2014).
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Os agentes carreadores possuem alto peso molecular e sdo Uteis para
aumentar a temperatura de transicdo vitrea do material a passar pela secagem,
evitando esses e outros problemas, tais como formacdo de aglomerados e
cristalizacdo, durante o processamento e estocagem do produto, o que é
importante, especialmente, no caso de produtos ricos em acgucares. Agentes
carreadores com alta solubilidade e baixa viscosidade sdo importantes condicdes
para o processo de secagem por atomizacdo (TONON; BRABET; HUBINGER,
2010), embora cada um deles apresente vantagens e desvantagens em termos de
propriedades, custo e eficiéncia de encapsulacdo (SANSONE et al., 2011).

Amidos parcialmente hidrolisados sdo muito utilizados como aditivos
pelas industrias na obtencdo de sucos em p6 (OTALORA et al., 2015). Os
amidos sdo fontes baratas e disponiveis para a produgdo de maltodextrinas, as
quais podem ser obtidas pela hidrélise controlada do amido por meio de
processos fisico-quimicos (calor, pressao ou acidos), enzimaticos (com amilases)
ou ambos. O grau de hidrélise da molécula de amido é representado pelo valor
de sua dextrose equivalente (DE), definida pela quantidade de aglcares
redutores expressos em percentual de glicose, em base seca (SILVA;
DEMCZUK JUNIOR; VISENTAINER, 2014). A maltodextrina é um agente
carreador muito utilizado em processos de secagem por atomizacdo, de baixo
custo (SINGH; DIXIT, 2014), sabor neutro e baixa viscosidade em altas
concentragdes de sélidos em solucdo (FERNANDES; BORGES; BOTREL,
2014). Utilizada em conjunto ou ndo com outros materiais no processamento de
alimentos e farmacos (SANSONE et al., 2011), é um composto de baixa
higroscopicidade, confirmando sua eficiéncia como agente carreador (TONON;
BRABET; HUBINGER, 2008). A Figura 3 representa a estrutura quimica da

maltodextrina.
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Figura 3 - Estrutura quimica da maltodextrina.

Fonte: Carareto et al. (2010)

As proteinas formadoras de filme proporcionam estabilidade mecénica e
boas propriedades de barreira, podendo ser derivadas de fontes animais
(proteinas do soro, gelatina e albumina do ovo) e vegetais (milho, soja, trigo,
semente de algodao, amendoim e arroz) (MELLINAS et al., 2016). No processo
de recuperacdo de proteinas sollveis do soro, dois produtos podem ser obtidos:
concentrado proteico de soro (CPS) e isolado proteico de soro (IPS). O CPS
apresenta uma porcentagem de proteinas que pode variar de 35 a 80 %, enquanto
o IPS apresenta essa mesma porcentagem superior a 90 % (PAGNO et al.,
2009), sendo constituidos, principalmente, por pB-lactoglobulina e a-
lactoalbumina (KHEM; SMALL; MAY, 2016). Em sua forma nativa, as
proteinas do soro apresentam uma compacta e rigida estrutura estabilizada por
ligagbes hidrofdbicas, de hidrogénio, eletrostatica e dissulfeto (BERNARD et
al., 2011) e possuem qualidade nutricional e propriedades funcionais inerentes
que vao de encontro as demandas da encapsulagdo (EZHILARASI et al., 2013).
Ao entrar em contato com o ar aquecido, ao longo da secagem por atomizacao, o
IPS forma imediatamente uma pelicula ao redor da particula (ADHIKARI et al.,
2009), sendo de grande interesse sua aplicagdo na secagem de suco de beterraba,
uma vez que possibilita aumentar o rendimento do processo por evitar a adesao

dos compostos de baixa peso molecular nas paredes da cdmara do secador.
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Estudos envolvendo o uso da inulina como agente carreador tém
crescido, nos ultimos anos, a qual apresenta boas propriedades tecnoldgicas para
UsSO em processos como a secagem por atomizacdo (STEVENS; MERIGGI;
BOOTEN, 2001). Além disso, é classificada como prebidtico, caracteristica de
interesse, contribuindo para idealizacdo e desenvolvimento de alimentos com
alegacdes funcionais (NAZZARO et al., 2012). A inulina pertence ao grupo de
frutanos que ocorrem, naturalmente, como carboidrato de reserva de vegetais em
muitos membros da familia Asteraceae, como a chicdria industrial (Chicorium
intybus L., var. sativum), fonte mais popular de inulina. E um polimero
composto por unidades de frutose unidas por meio de ligagdes P(2-1),
constituindo cadeias de diferentes tamanhos, cada uma delas com uma unidade
terminal de glicose. Relacionada a sua acdo prebiotica, nota-se o interesse na
aplicacdo de inulina como agente carreador na encapsulacdo de compostos
bioativos susceptiveis a alteracdes e/ou degradagdo, ao longo do trato digestivo,
uma vez que a liberacdo desses aconteceria apenas no intestino, no qual seriam,
entdo, absorvidos (BEIRAO-DA-COSTA et al., 2013). Sendo assim, a inulina é
um agente carreador de interesse (FERNANDES; BORGES; BOTREL, 2014)
pelas suas propriedades benéficas a saide humana (VOS et al., 2010). A Figura

4 jlustra a estrutura molecular da inulina.
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Figura 4 - Estrutura molecular da inulina.
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A escolha do agente carreador se faz importante, uma vez que influencia
as propriedades da solucdo antes da secagem, a retengdo de compostos durante o
processo e a vida Util do p6 obtido ap6s a secagem (JAFARI et al., 2008). Ao
selecionar o agente carreador a ser utilizado na secagem por atomizacao, as
microparticulas obtidas sdo avaliadas, baseando-se na retencdo de compostos
ativos, estabilidade sob diferentes condi¢cGes de armazenamento, grau de
protecdo fornecida ao componente de interesse, observacdo da morfologia por
meio de microscopia de varredura, dentre outros (PEREZ-ALONSO et al.,
2003).
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2.5 Extrato de beterraba em pé

Estudos envolvendo obtengdo de extratos de beterraba em pd, por meio
da secagem por atomizacdo, tém crescido nos Gltimos anos. Caracteristicas de
suco de beterraba seco por atomizacao utilizando goma arabica como agente
carreador, e estabilidade em diferentes atividades de &gua, foram avaliadas por
Pitalua et al. (2010). Os autores observaram boa estabilidade dos pds em
atividades de até 0,521 e caracteristicas adequadas das particulas, viabilizando
seu uso em alimentos para colora¢do ou atuar como antioxidante.

Em um trabalho realizado por Janiszewska e Wlodarczyk (2013), foi
avaliado suco de beterraba seco por atomizagéo utilizando maltodextrina como
agente carreador e diferentes temperaturas de entrada do ar (120, 140 e 160 °C).
Assim, foi recomendado o uso de 140 °C, para obtencdo de particulas com
caracteristicas fisicas adequadas, bem como maior teor de pigmentos betalinicos.

Em outro trabalho realizado por Janiszewska (2014), a autora avaliou a
influéncia do tipo de agente carreador (maltodextrina, goma arébica e a mistura
de ambos) e taxa de alimentacdo de 0,3 e 0,8 x 10°® m3.s® na secagem por
atomizacéo de suco de beterraba utilizando temperatura de 160 °C. Embora os
tratamentos em que se utilizou goma arabica tenham apresentado bons
resultados, o autor recomenda 0 uso de maltodextrina na obtencdo de extrato de
beterraba em pé como fonte de betalainas, uma vez que esse material
proporcionou maior teor de pigmentos apds a secagem do suco de beterraba.

O uso de diferentes teores de concentrado proteico de soro (5, 10 e 15
%), temperaturas de entrada do ar de secagem (160, 170 e 180 °C) e taxas de
alimentacdo (400, 500 e 600 mL.h™!) foi avaliado por Bazaria e Kumar (2016) na
secagem por atomizagdo de suco de beterraba concentrado. Os autores
obtiveram um modelo matematico que pode ser utilizado para otimizagdo do
processo, resultando em um produto com caracteristicas de interesse para sua

aplicacéo em alimentos.
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Percebe-se que existe grande interesse no estudo da aplicacdo de
materiais biopoliméricos para obtencéo de um extrato em po rico em betalainas.
No entanto, é importante elucidar novas aplicacdes, ou seja, novos materiais que
ainda ndo foram avaliados, como forma de inovagdo no setor alimenticio. Como
exemplo, o isolado proteico de soro e inulina, que apresentam propriedades
funcionais e, aplicados em alimentos, podem resultar na melhoria nutricional
desses produtos, o que tem despertado cada vez mais o interesse por parte do

consumidor.
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3 CONSIDERACOES GERAIS

A secagem por atomizagdo de suco de beterraba representa uma técnica
bastante viavel para producdo de um extrato em p6é com elevado teor de
betalainas. No entanto, é necesséria a adi¢cdo de agentes carreadores ao suco,
antes do processo, bem como a determinacdo dos parametros adequados de
secagem, como forma de garantir maior rendimento e boas caracteristicas ao
produto final. Com isso, torna-se interessante avaliar qual melhor agente
carreador, a ser aplicado no processo, bem como determinar as condigdes 6timas
de operagdo, obtendo, assim, produtos em p6 com caracteristicas adequadas para
aplicacdo em alimentos. Além disso, a busca e avaliagdo de biopolimeros néo
convencionais a serem utilizados como agentes carreadores é de grande interesse

no ramo alimenticio.
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Uso de diferentes agentes carreadores na secagem por atomizagao de suco
de beterraba — caracterizagao e estabilidade

Resumo

O objetivo deste trabalho foi avaliar caracteristicas fisico-quimicas,
morfoldgicas e estabilidade de extrato de beterraba em p6 obtido por meio da
secagem por atomizagéo utilizando maltodextrina (MD), inulina (IN) e isolado
proteico de soro (IPS) como agentes carreadores, isolados ou em combinacéao
(MD:IN, MD:IPS e IN:IPS). Os valores de umidade, teor e retencdo de
betalainas estiveram entre 3,33% e 4,24%, 348,79 a 385,47 mg. (100 g b.s.)* e
88,45% a 95,69%, respectivamente. Dentre os pigmentos quantificados, houve
diferenca significativa (p<0,05) apenas quanto ao teor de vulgaxantina-l,
apresentando maior valor o tratamento MD:IPS. A atividade antioxidante variou
de 60,57% a 85,01%, e os tratamentos em que se utilizou IPS (isolado ou junto
com outro agente carreador), apresentaram maiores valores. Na avaliacdo da
morfologia das particulas, verificou-se que todos os tratamentos produziram
particulas esféricas de superficie rugosa em sua maioria. Nas isotermas de
adsorcdo a 25 °C, o tratamento com inulina foi 0 que apresentou maior
higroscopicidade. Avaliando as curvas de TGA/DTG, o tratamento em que se
utilizou inulina apresentou menor estabilidade térmica. Por outro lado, no
armazenamento a 60 °C, o tratamento adicionado de somente IPS foi 0 menos
estavel. De modo geral, no tratamento em que se utilizou combinagéo de IN e
IPS, obtiveram-se resultados satisfatorios, representando oportunidade de
inovagdo no setor alimenticio, uma vez que a inulina é classificada como
prebidtico e o isolado proteico de soro, rico em proteinas, auxilia na reducéo de
gorduras e manutengdo da massa muscular no organismo humano.

Palavras-chave: Desidratagdo. Betalainas. Inulina. Proteinas lacteas.
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1 INTRODUCAO

A beterraba (Beta vulgaris L.) é uma hortalica pertencente a familia
Chenopodiaceae, tendo sua origem em regifes de clima temperado da Europa e
Norte da Africa (BIONDO et al., 2014). O vegetal desperta grande interesse
devido aos seus efeitos benéficos para a salde humana, incluindo: estimulacdo
dos sistemas imune e hematopoiético, anti-inflamatério, propriedades
antitumorais e hepatoprotetora (ESCRIBANO et al., 1998; KRAIJKA-
KUZNIAK et al., 2012; MARTINEZ et al., 2015). Isso se deve & presenga de
uma elevada concentracdo de substancias antioxidantes denominadas betalainas,
responsaveis, também, pela coloragdo vermelho-arroxeada desse vegetal
(KANNER; HAREL; GRANIT, 2001).

Um dos parametros de qualidade da beterraba esta relacionado com os
defeitos fisicos e o grau desses defeitos que a hortalica possa apresentar. Com
isso, em casos de defeitos mais graves, as beterrabas s@o descartadas,
independentemente de sua qualidade nutricional e sanitéria, caracterizando um
tipo de perda pos-colheita. Como forma de aproveitamento desse residuo, a
secagem por atomizacdo, ou spray drying, pode ser considerada uma alternativa
vidvel. Assim, pode ser obtido um extrato de beterraba em p6 com consideravel
teor de betalainas (JANISZEWSKA; WLODARCZYK, 2013), possibilitando o
uso como aditivo alimentar, seja para conferir coloracdo desejavel ou enriquecer
um produto com propriedades funcionais (RAVICHANDRAN et al., 2013),
atendendo, ainda, a crescente tendéncia por parte dos consumidores em buscar
alimentos contendo ingredientes de fontes naturais (JANISZEWSKA, 2014).

A secagem por atomizagdo de suco de beterraba sem adicdo de
carreadores se torna dificil devido a presenca de componentes de baixo peso
molecular e baixa temperatura de transi¢cdo vitrea, como sacarose, frutose,
glicose e &cidos (BHANDARI et al., 1993; JANISZEWSKA, 2014). Esses

compostos podem se aderir nas paredes da camara de secagem, durante o
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processo, resultando em problemas operacionais e baixo rendimento do produto
final (JANISZEWSKA, 2014). Os agentes carreadores possuem elevado peso
molecular e sdo Uteis para aumentar a temperatura de transicao vitrea do material
a passar pela secagem, evitando esses e outros problemas, tais como formacao
de aglomerados e cristalizacdo, durante o processamento e estocagem do
produto, 0 que é importante, especialmente, no caso de produtos ricos em
aclcares (TONON; BRABET; HUBINGER, 2010).

A maltodextrina é um agente carreador muito utilizado em processos de
secagem por atomizacao, de baixo custo (SINGH; DIXIT, 2014), sabor neutro e
baixa viscosidade em altas concentragdes de sélidos em solu¢do (FERNANDES;
BORGES; BOTREL, 2014). O isolado proteico de soro (IPS) apresenta uma
porcentagem de proteinas superior a 90% (PAGNO et al.,, 2009), sendo
constituido, principalmente, por B-lactoglobulina e a-lactoalbumina (KHEM;
SMALL; MAY, 2016). Ao entrar em contato com o ar aquecido, ao longo da
secagem por atomizacdo, o IPS forma imediatamente uma pelicula ao redor da
particula (ADHIKARI et al., 2009), sendo de grande interesse sua aplicacdo na
secagem de suco de beterraba, uma vez que possibilita aumentar o rendimento
do processo por evitar a adesdo dos compostos de baixa peso molecular nas
paredes da camara do secador, além de auxiliar na reducdo de gorduras e
manutencdo da massa muscular no organismo humano (FRESTEDT et al.,
2008). Estudos envolvendo o uso da inulina como agente carreador tém
crescido, nos ultimos anos, a qual apresenta boas propriedades tecnoldgicas para
USO em processos como a secagem por atomizacdo (BOTREL et al., 2014;
FERNANDES et al., 2017; STEVENS; MERIGGI; BOOTEN, 2001), além de
ser classificada como prebidtico, caracteristica de interesse, contribuindo para
elaboracdo e desenvolvimento de alimentos funcionais (NAZZARO et al.,
2012).
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Uma das formas de garantir a qualidade e estabilidade do produto em
po, obtido por meio da secagem por atomizacgdo, consiste na escolha adequada
do agente carreador a ser utilizado no processo, ou ainda, combinacdo de
diferentes agentes carreadores. Existem diversas alternativas de materiais a
serem empregados como agentes carreadores e, assim, torna-se importante o
estudo da aplicacdo de novas blendas poliméricas e a interacdo entre os materiais
qgue as compdem, o que influencia diretamente as caracteristicas do produto
obtido ao final do processo de secagem e sua estabilidade. Diante do exposto,
este trabalho teve como objetivo avaliar a influéncia de diferentes carreadores
sobre as caracteristicas fisico-quimicas, morfoldgicas e estabilidade de extrato

de beterraba em p6 obtido por meio da secagem por atomizagé&o.
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2 MATERIAIS E METODOS
2.1 Materiais

As beterrabas foram adquiridas no comércio local da cidade de Lavras —
MG. Maltodextrina com dextrose equivalente (DE) 10 (Cassava S. A., Marip4,
PR, Brasil); inulina, com grau de polimerizacdo (DP) maior que 10 (Orafti®GR,
BENEO-Orafti, Tienen, Bélgica); e isolado proteico de soro com teor de
proteinas de 90% (Hilmar, USA), foram utilizados como agentes carreadores no

processo de secagem por atomizagao.
2.2 Preparo das solucdes para secagem

As beterrabas foram lavadas, descascadas, € o suco de beterraba foi
obtido com auxilio de uma centrifuga processadora de alimentos (Philips Walita
Juicer modelo R11858, Royal Philips Electronics, Barueri, Brasil), sendo filtrado
em organza e depois a vacuo em papel filtro qualitativo, para eliminacdo de
solidos em suspensdo. Os agentes carreadores (maltodextrina, inulina e/ou
isolado proteico de soro) foram adicionados ao suco de beterraba, sob agitacéo a
5000 rpm, durante 5 minutos, utilizando homogeneizador (Ultra-Turrax IKA
T18 basic, Wilmington, EUA). A solucéo obtida foi utilizada como alimentagéo

Nno processo de secagem por atomizacao.
2.3 Secagem por atomizacao

A secagem das soluces foi realizada utilizando um secador por
atomizacdo (modelo MSD 1.0; Labmaqg do Brasil, Ribeirdo Preto, Brasil)
equipado com bico atomizador de duplo fluido. A temperatura de entrada do ar
de secagem e a vazéo de alimentacéo foram 150 °C e 0,8 L.h, respectivamente,
sendo estes valores determinados a partir de testes preliminares (dados néo

apresentados), e o fluxo do ar de secagem foi de 35 L.min, de acordo com
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recomendacdo do fabricante. A temperatura de saida do ar medida foi de 96 + 4
°C.

2.4 Planejamento experimental

O experimento foi conduzido com trés repeticdes, e as medidas das
analises realizadas em triplicata, em delineamento inteiramente casualizado,
conforme demonstra a Tabela 1. O teor de agentes carreadores foi de 15%
(m/m), em relag&o a solucdo final, definido a partir de testes preliminares (dados

ndo apresentados).

Tabela 1 - Composi¢do das solugdes que foram submetidas ao processo de
secagem por atomizagao.

Agente carreador (g.100 g* de solucéo) Suco de
Tratamento beterraba (g.100
Maltodextrina Inulina IPS g de solugo)
MD 15 - - 85
IN - 15 - 85
IPS - - 15 85
MD:IN 7,5 7,5 - 85
MD:IPS 7,5 - 7,5 85
IN:IPS - 7,5 7,5 85

2.5 Analises fisico-quimicas e morfoldgicas das particulas
2.5.1 Umidade

O método gravimétrico foi utilizado, para determinacdo do teor de
umidade dos pés, de acordo com a Association of Official Analytical Chemists
(AOAC, 2007) para alimentos. Ap6s secagem de 2,5 g de amostra em estufa a
105 °C até peso constante, a porcentagem de perda de peso foi obtida e o teor de

umidade (%) calculado.
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2.5.2 Teor de Betalainas e Retencao

Foi aplicado o método espectrofotométrico descrito por Elbe (2001),
utilizando espectrofotdmetro (Shimadzu UV-VIS SP 2000, Bel Photonics,
Piracicaba, Brasil) para determinacdo do teor de betacianinas (pigmento violeta)
e betaxantinas (pigmento amarelo), expressos em termos de betanina e
vulgaxantina-1, respectivamente. A concentracdo total de betalainas no extrato
de beterraba foi calculada a partir da soma de betacianinas e betaxantinas, e
todos os resultados foram apresentados em base seca (b.s.). 1g de amostra foi
diluida 500 vezes em tampéo fosfato 0,05 M (pH 6,5) e, em seguida, obteve-se a
leitura das absorbancias nos comprimentos de onda de 538 nm e 476 nm,
utilizadas para calcular as concentragcbes de betanina e vulgaxantina-I,
respectivamente. Além disso, a absorbancia em 600 nm foi obtida e utilizada
para correcdo dos valores de absorbancia obtidos devido a pequenas quantidades
de impurezas que possam estar presentes nas amostras. As equacdes utilizadas

para o célculo estdo descritas abaixo.

Co= {[1,095*(14538— Asoo)]*fd*looo} . L 1)
B 1120 TST
A —0,258*A —0,742%A *f 41000 1
Cvi= {( 476 538 600)*fd } " (2)
750 TST

Cr=Cg+Cvi 3

sendo Cg concentracdo de betanina, Cv.i concentracdo de vulgaxantina-1 e Cr
concentracdo total de betalainas, todas expressas em mg.(100 g b.s.)’ Os
valores de 1,095, 0,258 e 0,742 correspondem a fatores de correcao, e Aare, Asss
e Aeo correspondem a absorbancia da amostra em 476, 538 e 600 nm,

respectivamente. O termo fy representa o fator de diluicdo e foi incluida a
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multiplicacdo por 1000 para conversdo do resultado de gramas para miligramas.
1120 e 750 séo os valores de absortividade (A'%) para betanina e vulgaxantina-1
nos comprimentos de onda de 538 e 476 nm, respectivamente. Para obtencao dos
resultados em base seca, a concentracdo dos pigmentos foi dividida pelo teor de
solidos totais (TST) calculado para cada tratamento.

A porcentagem de retencdo de betalainas (RB, %) nas microparticulas

foi calculada da seguinte forma:

RB = -T2 4100 (4)

T,solugiao
em que Cr, ps € Cr, soluczo COrrespondem a concentracao total (em base seca) de

betalainas no p6 e na solucéo anterior a secagem, respectivamente.
2.5.3 Atividade Antioxidante

A atividade antioxidante dos diferentes tratamentos de extrato de
beterraba em pé foi determinada a partir do monitoramento do consumo do
radical livre 2,2-difenil-1-picril-hidrazila (DPPH), o qual foi realizado conforme
metodologia descrita por Dima et al. (2014), com algumas modificagGes. A
amostra foi homogeneizada em solugdo agua:etanol (2:1, v/v) com o uso de
sonificador (Branson Digital Sonifier®, Model S-450D, Branson Ultrasonics
Corporation, Danbury, USA), durante 1 minuto, a uma poténcia de 200 W,
obtendo-se um extrato na concentracdo de 1,6 g.L . Foi retirada desta solucéo
uma aliquota de 3 mL e adicionada em 2 mL de solugdo etandlica de DPPH
(0,2mM), em tubo de ensaio, seguida de uma completa agitacdo com o auxilio
de vortex, em alta velocidade por 10 segundos. As misturas foram mantidas em
ambiente protegidos da luz durante 1 h e, entdo, obteve-se a absorbancia a 515
nm de cada mistura, de cada tratamento. A atividade antioxidante (AA, %) foi

obtida por meio da seguinte equacao:
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AA (%) = 100 — [(“‘A;Ab) « 100] (5)
sendo A, Ay e A as absorbancia obtidas em 515 nm da amostra, do branco e do
controle, respectivamente. O branco corresponde a solugdo contendo 3mL de

extrato e 2 mL de etanol, e o controle, 3 mL de etanol e 2 mL de solucéo
etandlica de DPPH.

2.5.4 Morfologia das particulas

A anélise da morfologia das particulas foi realizada, por meio da
observacéo de imagens obtidas por microscopia eletrénica de varredura (MEV).
As amostras foram montadas em stubs de aluminio com fita dupla-face de
carbono, metalizadas em aparelho evaporador de ouro (SCD 050) e observadas
no microscépio eletrdnico de varredura (LEO EVO 40 XVP, Carl Zeiss) do

Laboratério de Microscopia Eletronica e Analise Ultraestrutural da UFLA.
2.6 Estabilidade

Foram realizados trés procedimentos como forma de avaliacdo da
estabilidade dos poés: isotermas de adsorcdo, analise termogravimétrica e
estabilidade acelerada. Além disso, 0 suco de beterraba sem adigdo de agentes
carreadores foi seco por meio de um liofilizador (vacuo de 0,420 mBar e
temperatura de -50 °C, modelo LABCONCO FreeZone 2.5, Canada), como
forma de se obter um tratamento-controle, ou seja, para avaliar como a presenca
dos agentes carreadores no extrato de beterraba em p6 influencia na estabilidade
deste, comparando-o com o suco de beterraba liofilizado (SBL) sem adicdo
desses agentes. A obtencdo desse tratamento-controle ndo foi realizada por meio
da secagem por atomizacdo, pois isso nao é possivel em razdo dos diversos

compostos de baixa temperatura de transicdo vitrea presentes na beterraba que
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podem se aderir as paredes do secador, resultando em baixo rendimento do
processo.

2.6.1 Isotermas de adsorcéo

Foram determinadas as isotermas de adsor¢cdo por método gravimétrico
estatico na temperatura de 25 °C, utilizando solugdes salinas saturadas (LiCl,
MgCl;, K,COs3, Mg(NOs3)2, NaCl, KCI), com atividade de &gua (aw) variando
entre 0,11 a 0,84. Os dados da isoterma de adsor¢do de umidade foram
correlacionados com a atividade de agua, por meio dos modelos matematicos de

Guggenheim, Anderson e de Boer (GAB), Halsey, Smith e Oswin.
2.6.2 TGA/DTG

As curvas referentes a analise termogravimétrica (TGA/DTG) foram
obtidas por meio de analisador térmico (Shimadzu-DTG 60 H) nas seguintes
condi¢Bes: atmosfera inerte de nitrogénio com fluxo de 50 mL.min*; taxa de
aquecimento de 10 °C.min?; faixa de temperatura de 25 a 550 °C. Foram

utilizados, aproximadamente, 5 mg de amostra para a realizagdo das analises.
2.6.3 Estabilidade acelerada

A estabilidade acelerada ao longo do armazenamento, foi determinada
conforme metodologia descrita por Vergara et al. (2014), com algumas
modificacdes. 2,5 g de extrato de beterraba em p6 de cada tratamento foram
acondicionados em saco plastico transparente de polipropileno devidamente
selado, de dimensbes 7 x 10 cm e armazenados em BOD a uma temperatura de
60 = 1 °C. As amostras foram caracterizadas (em triplicata) quanto a coloracéo e
teor de betalainas a cada semana até completar cinco semanas de
armazenamento. Posteriormente, as caracterizagdes foram realizadas apos 7, 11
e 15 semanas de armazenamento. Para a coloracdo, foi calculada a diferenca

(AE*) entre os pardmetros L*, a* e b* obtidos por meio de colorimetro



50

(Spectrophotometer CM-5, Konica Minolta, Japan), no tempo estudado em
relagdo ao tempo inicial, de acordo com a equacdo abaixo (ESTUPINAN;
SCHWARTZ; GARZON, 2011):

AE* = [[(AL")? + (Aa®)? + (Ab*)?] (7)

Para a betanina, foi calculado o tempo de meia-vida (t12), de acordo com
as Equacdes 8 e 9, descritas por Tonon, Brabet e Hubinger (2010), considerando
a reacdo de degradacdo da betanina como sendo de primeira ordem, conforme
estudo realizado por Popa, Moldovan e David (2015).

kt= —in () (8)

b= 7 9)

em que Co e C; correspondem a concentracdo de betanina inicial e no tempo t,

respectivamente, e k é a constante de velocidade da reacdo de primeira ordem.
2.7 Analises estatisticas

O software Statistica (ver. 8.0, Stat. Soft. Inc., Tulsa, EUA) foi utilizado
para analise de variancia, como forma de avaliacdo dos efeitos dos diferentes
agentes carreadores nas propriedades dos extratos de beterraba em pé obtidos
por meio da secagem por atomizagdo. A partir do teste de médias de Duncan,
foram avaliadas diferencas entre os valores médios obtidos de cada propriedade,
em nivel de 5 % de probabilidade (p<0,05).

Os parametros das equacdes ajustadas nas isotermas de adsor¢do foram
estimados, correlacionando os modelos matematicos aos dados experimentais,
utilizando uma regressdao ndo linear Quasi-Newton em nivel de 5 % de

significancia. O modelo mais adequado foi considerado com base no coeficiente
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de determinacédo (R?) e no modulo do desvio relativo médio (E), definido pela
equacéo:

100 N |mi— Mp;

E=— di=a— (6)

em que m; é o valor experimental, my; € 0 valor predito e N é a populagdo dos

dados experimentais.
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3 RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1 Caracterizacao fisico-quimica e morfoldgica das particulas

Os valores obtidos para umidade dos diferentes tratamentos estdo
expressos na Tabela 2 e estiveram dentro de uma faixa ideal (todos os valores
abaixo de 5%), que garante maior estabilidade do produto em pé (COUTO et al.,
2013). De maneira geral, os tratamentos em que se utilizou IPS como agente
carreador, apresentaram valores de umidade maiores. Isso pode ser explicado
pela maior capacidade das proteinas em manter umidade aprisionada nas
particulas (JAYASUNDERA et al., 2009). Efeito semelhante foi encontrado por
Bhusari, Muzaffar e Kumar (2014), ao utilizar maltodextrina, goma arabica e
concentrado proteico de soro de leite como agentes carreadores, na secagem por
atomizacdo de polpa de tamarindo. A umidade em materiais em pé €
considerada uma caracteristica importante por interferir na fluidez, pegajosidade
e estabilidade ao longo do armazenamento em virtude da sua influéncia no
comportamento da transicdo vitrea e cristalizacdo (BAZARIA; KUMAR, 2016).
Valores proximos aos obtidos no presente estudo foram encontrados, também,
por Vergara et al. (2014), na secagem por atomizacdo de pera espinhosa,

utilizando amido modificado como agente carreador.



Tabela 2 - Propriedades quimicas dos extratos de beterraba em pé.

Tratamentos Umidade Vulgaxantina-I Betanina Betalainas Retencéo AA.
(%) (mg.(100g b.s.)?)  (mg.(100gb.s.)?) (mg.(100 g b.s.)?) (%) (%)
MD 3,37+0,24¢ 14374 + 4,41 ® 223,86 +7,15% 367,60 £11,56 2 91,6+288?% 66,25+1,84°
IN 3,33+0,02¢ 136,86+ 10,88° 211,93 £12,56 2 348,79 +21,43%  88,6+545% 60,57 +4,69¢
IPS 3,81+027%  151,63+8,54® 217,69 +£13,932 369,32 +22,42% 91,34+554% 78,19+242°"
MD:IN 358+026% 138,43+13,11° 213,10 +£18,04 2 351,53+30,91% 8845+7,78% 72,71+4,34"
MD:IPS 416+0,19%® 155,37 + 3,28 @ 230,10+ 0,39% 385,47 +3,30° 95,69+0,82?% 78,40+237°
IN:IPS 4,24+0,10% 149,49 £2,50 ® 218,38 £10,26 2 367,87 £12,76 2 92,21+3,2% 8501+047°%

abcd Médias seguidas por letras iguais na mesma coluna nao diferem significativamente (p>0,05) pelo teste de Duncan.

€9
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O teor de betalainas (Tabela 2) ndo apresentaram diferenca significativa
entre os tratamentos (p>0,05). Valores menores foram observados no estudo
realizado por Bazaria e Kumar (2016), quando se utilizou concentrado proteico
de soro como agente carreador na secagem por atomizacdo de suco de beterraba
concentrado, os quais estiveram na faixa de 261,94 a 272,54 mg.100g?. Deve-se
considerar possiveis diferengas entre as beterrabas utilizadas nos estudos, pois
podem variar seu teor de betalainas, de acordo com fatores tais como época do
ano e local de cultivo, estagio de maturacdo no momento da colheita,
caracteristicas do solo, dentre outros (STINTZING; CARLE, 2004).

Em relacdo aos pigmentos, apenas os teores de vulgaxantina-I
apresentaram diferenca significativa (p<0,05), sendo o maior valor observado
para o tratamento MD:IPS. Uma possivel explicacdo é descrita por Adhikari et
al. (2009), os quais observaram que, durante a secagem por atomizagdo de
sacarose, formou-se uma pelicula do IPS ao redor das particulas, imediatamente
apos entrar em contato com o ar de secagem, inclusive, mais rapido comparado a
maltodextrina. Sendo assim, no presente estudo, a rapida formagdo da pelicula
de IPS pode ter-se resultado em uma barreira de protecdo maior a vulgaxantina-
I, que promoveu maior teor do pigmento na matriz das particulas. Além disso, a
presenca da maltodextrina nesse tratamento também pode ter contribuido para
obtencdo desse resultado, uma vez que este material apresenta boa capacidade de
estabilizacdo dos componentes, reduzindo a mobilidade dos mesmos em sua
matriz (ESTUPINAN; SCHWARTZ; GARZON, 2011).

Os tratamentos mostraram elevados valores de retencdo de betalainas
(Tabela 2), ndo apresentando diferenca significativa entre si (p>0,05). Pitalua et
al. (2010) encontraram valor semelhante para retencéo de betalainas na secagem
de suco de beterraba utilizando goma ardbica como agente carreador. Na
secagem por atomizacdo de antocianinas extraidas da casca de jabuticaba

utilizando maltodextrina, goma ardbica e amido modificado como agentes
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carreadores, também foi observado bons resultados (todos acima de 80 %) para
retencdo dos pigmentos (SILVA et al., 2013). A elevada capacidade de retencdo
de compostos bioativos por parte dos agentes carreadores é uma caracteristica de
interesse do ponto de vista industrial, uma vez que possibilita 0 uso de uma
quantidade consideravel desses compostos comparado aquela presente no
vegetal in natura, em uma forma mais estavel, para aplicacdo em matrizes
alimenticias.

Os tratamentos IPS, MD:IPS e IN:IPS foram o0s que apresentaram 0s
maiores valores para a atividade antioxidante, sendo o maior valor obtido para o
tratamento IN:IPS (Tabela 2). Foi observada uma correlagdo direta entre os
valores de atividade antioxidante e umidade, ou seja, tratamentos com menores
valores de umidade apresentaram menores atividades antioxidantes. Maior valor
de umidade pode ter aumentado a mobilidade dos componentes na matriz das
particulas, facilitando a ocorréncia de reacGes fisico-quimicas, como a Reacdo
de Maillard. A beterraba apresenta em sua constitui¢do elevado teor de agucares,
e a presenca deles junto as proteinas do agente carreador (IPS) pode ter resultado
na ocorréncia dessa reacdo que, geralmente, ocorre durante o processamento de
alimentos a elevadas temperaturas ou durante 0 armazenamento do produto
alimenticio por um longo periodo de tempo (TONON; BRABET; HUBINGER,
2010). Com isso, sdo formados compostos ao longo da reacdo que apresentam
atividade antioxidante (GU et al., 2009). Tonon, Brabet e Hubinger (2010)
também citaram a possivel ocorréncia de reagdes de Maillard, ao observarem um
aumento na atividade antioxidante nos pds de acai obtidos por meio da secagem
por atomizacdo, utilizando maltodextrina, goma ardbica e amido de tapioca
como agentes carreadores. Fernandes et al. (2014) encontraram valores de
atividade antioxidante entre 82,92 % e 88,54 % em extratos de folhas de
goiabeira secos por atomizagdo utilizando maltodextrina, dioxido de silicio

coloidal, B-ciclodextrina e goma arabica como agentes carreadores.
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A Figura 1 apresenta as imagens obtidas por meio de microscopia
eletrénica de varredura. Ao observar a morfologia das particulas do tratamento
IN, pelo fato da inulina apresentar maior caracteristica higroscopica, comparada
aos demais agentes carreadores em estudo, observou-se um inicio de
solubilizacdo e consequente aglomeracdo de grande parte das particulas
(FIGURA 1B). Essa aglomeracdo € devido a presenca de uma interface liquida
entre as particulas, resultado da adsorcdo de dgua na sua superficie (BARCLAY
et al., 2010; RONKART et al., 2009). Ao analisar imagens de particulas 6leo
essencial de orégano, obtidas por meio da secagem por atomizagéo, utilizando
diferentes concentracdes de inulina e temperaturas de entrada do ar, Beirdo-da-
Costa et al. (2013) notaram o mesmo comportamento de aglomeragdo das
particulas. Os demais tratamentos no presente estudo apresentaram particulas
com superficie irregular, no entanto sem rachaduras ou fissuras. Na secagem por
atomizagdo de compostos bioativos de acafrdo, utilizando maltodextrina, goma
arabica e gelatina como agentes carreadores, também foram observadas
particulas com superficies irregulares (RAJABI et al., 2015). Como forma de
reduzir a aglomeragdo das particulas do tratamento IN, pode-se realizar uma
combinagéo de agentes carreadores, utilizando junto com a inulina materiais que
amenizem a caracteristica higroscopica da inulina, conforme pode ser
visualizado nas imagens obtidas para os tratamentos MD:IN e IN:IPS (Figuras
1D e 1F, respectivamente). Ou seja, estes tratamentos produziram
microparticulas com menor efeito de aglomeragdo, mesmo na presenca da

inulina.
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Figura 1 - Micrografias de particulas dos extratos de beterraba em pé. (A) MD,
(B) IN, (C) IPS, (D) MD:IN, (E) MD:IPS, (F) IN:IPS

@.

3.2 Estabilidade

O principal desafio na producdo de materiais em pO por meio da
secagem por atomizacdo consiste no alcance de produtos com caracteristicas
desejaveis, sob custos reduzidos (FERNANDES et al., 2017). No entanto, é
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importante, também, a determinacdo da estabilidade dos p6s, avaliando o seu
comportamento frente a determinadas condi¢des, como forma de se predizer
possiveis alteracdes e garantir a manutencdo da qualidade dos pds ao longo de

Seu armazenamento.
3.2.1 Isotermas de adsorcao

A estabilidade quimica, fisica e microbioldgica dos alimentos depende
do conteudo de agua e sua interagdo com 0s componentes dos mesmos. Em
especial, no caso de materiais em po, suas propriedades sdo significativamente
afetadas pela adsorgdo ou dessor¢do de agua. A isoterma de adsor¢do de
umidade relaciona a atividade de agua e o conteldo de umidade correspondente
a uma temperatura constante, e cada material apresenta caracteristicas Unicas e
devem ser avaliadas experimentalmente (FERNANDES et al., 2017; SILVA et
al., 2014).

Os dados experimentais obtidos das isotermas de adsorcdo de umidade a
25 °C dos extratos de beterraba em p6 e do suco de beterraba liofilizado foram
ajustados em modelos matematicos e, entdo, os parametros das equacdes foram
estimados, o coeficiente de determinacdo (R?) e modulo do desvio relativo
médio (E) foram obtidos, conforme demonstrado na Tabela 3.

As isotermas de adsorcdo de umidade dos extratos de beterraba em pé
foram melhor ajustadas ao modelo de GAB por apresentarem menor desvio
relativo medio (E) e maior coeficiente de determinacdo (R?). A partir disso, as
curvas das isotermas de adsor¢do também foram construidas, conforme
apresentado na Figura 2. Resultado semelhante foi encontrado por Flores, Singh
e Kong (2014), na secagem por atomizacdo de extrato de bagaco de mirtilo,
utilizando isolado proteico de soro como agente carreador.

O modelo de GAB desperta interesse por descrever de maneira

satisfatoria 0 comportamento de isotermas de sor¢do em uma ampla faixa de



59

atividade de &gua (AL-MUHTASEB; MCMINN; MAGEE, 2002), além de
informar o teor de umidade da monocamada (Xm), pardmetro importante quando
se refere a produtos desidratados. Esse valor corresponde a quantidade de dgua
fortemente adsorvida em sitios especificos do material, considerado um valor
relevante para assegurar a estabilidade do alimento (TONON et al., 2009), que
proporciona o maior periodo de tempo com o minimo de perda de qualidade,
numa dada temperatura.

Os valores obtidos de Xm para os diferentes tratamentos apresentaram
diferenca significativa entre si (p<0,05) e o maior valor encontrado foi para o
tratamento IN. Isto indica maior disponibilidade de sitios especificos em ligacéo
com a agua, 0 que estd de acordo com a caracteristica da inulina, a qual
apresenta grande nimero de grupos hidrofilicos em sua constituicdo (BOTREL
et al., 2014). Por outro lado, os tratamentos em que se utilizaram dois tipos de
agentes carreadores apresentaram os menores valores de Xm.

De acordo com Gabas et al. (2007), a presenca de aditivos em polpa de
fruta, provavelmente, modifica o balanco de sitios hidrofilicos/hidrofobicos,
promovendo menor quantidade de agua adsorvida pelo produto, o que também
pode ter acontecido no extrato de beterraba em po, especialmente, no caso
desses tratamentos em que se utilizaram dois agentes carreadores
simultaneamente. Deve-se considerar ainda que, no caso de biopolimeros,
ocorrem mudancas estruturais na matriz do polimero em razdo do
intumescimento durante a secagem (PEREZ-ALONSO et al., 2006). Sendo
assim, o uso de diferentes agentes carreadores, no mesmo tratamento, pode ter
resultado na alteracdo de suas estruturas por meio do rearranjo molecular e,
consequentemente, menor disponibilizacdo de sitios hidrofilicos nos tratamentos
e menor teor de umidade da monocamada. Os valores de Xm encontrados no
presente estudo estiveram dentro da faixa encontrada por Souza et al. (2015) (4,0

a 10,61 g.(100g b.s.), ao avaliar particulas obtidas por meio da secagem por
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atomizacdo de extrato concentrado de subprodutos de vinificagdo de uvas
vermelhas (Vitis labrusca).



Tabela 3- Valores estimados dos parametros e coeficientes estatisticos para os modelos mateméticos de GAB, Halsey,
Smith e Oswin.

Equacio Tratamentos
MD IN IPS MD:IN __ MD:IPS __ IN:IPS __ SBL
Xm 5569  660°  613°  488° 4,84° 526% 601
GAB C 815 804 1187 18,01 57,36 29,78 1,77
< X CKayy K 105 101 1,04 1,12 1,12 1,11 1,08
€4 = (1-Kay)(1-Kay + CKay) E 544 608 326 7,63 5,96 4,48 7.45
Rz 099 099 099 0,99 0,99 0,99 0,97
Halsey a 370 480 450 4,35 4,40 4,99 1,45
b 105 111 108 1,08 1,08 1,11 0,72
2 \ Y E 68 414 589 12,71 15,31 12,89 7,00
Xeq = (E) Rz 099 099 099 0,92 0,01 0,02 0,98
Smith a 573 428 263 4,96 6,09 6,10 1,15
b 1231 2253 3126 15,76 9,58 11,08 2305
E 3475 2180 12,26 37,42 33,99 3632 2875
Xeq =a+Dblog(1-ay) Rz 091 095 092 0,79 0,78 0,79 0,96
Oswin a 1073 942 11,09 11,40 9,54 9,42 9,79
b 057 100 055 0,60 1,04 1,00 1,09
Xeq =a2 b E 1457 2810 12,06 19,71 31,54 30,15 717
S ) R 094 097 094 0,84 0,90 0,89 0,99

Xeq: teor de umidade no equilibrio (9.100g™ b.s.); Xm: teor de umidade da monocamada (g.100g™? b.s.); C, K: constantes do modelo
em relagdo a monocamada e suas propriedades; aw: atividade de &gua; a, b: pardmetros do modelo; E: modulo do desvio relativo
médio; R2 coeficiente de determinagdo. SBL: suco de beterraba liofilizado. *0¢%¢ Médias seguidas por letras iguais na mesma linha
ndo diferem significativamente (p>0,05) pelo teste de Duncan.

19
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Conforme pode ser visualizado na Figura 2, a medida que a atividade de
agua aumenta, a umidade adsorvida pelas particulas dos extratos de beterraba em
p6 também aumenta. Sendo assim, analisando o formato das curvas obtidas, a
isoterma de adsorcdo do suco de beterraba liofilizado (SBL) se apresentou do
tipo 1l (ndo sigmoidal), enquanto as demais foram do tipo Il (sigmoidal) (AL-
MUHTASEB; MCMINN; MAGEE, 2002). As isotermas de adsorcdo de
materiais biologicos e alimenticios, normalmente, apresentam curvas no formato
sigmoidal, enquanto alguns materiais cristalinos, como agucares, podem ter uma
adsorcdo de umidade relativamente baixa até que a atividade de agua se torne
suficiente para solubilizacdo, e a adsorcdo aumente. Tal isoterma segue o
comportamento do tipo Il (ROSS, 1995), como aconteceu com o SBL. Na
secagem por atomizagdo de polpa de morango, utilizando maltodextrina, goma
ardbica e amido modificado como agentes carreadores, Oliveira et al. (2013)
encontraram formato tipo Il nas curvas de isotermas de adsorcdo, enquanto
Guadarrama-Lezana et al. (2014) observaram curvas do tipo Il, ao avaliar
particulas de suco de beterraba secas por atomizacdo, utilizando goma arabica

como agente carreador.



63

Figura 2 - Isotermas de adsorcdo de umidade ajustadas pelo modelo de GAB.
Linhas representam os modelos de GAB ajustados, e 0s pontos, 0s
dados experimentais, de cada tratamento.
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De forma geral, os tratamentos apresentaram mudanca de estado (ou
coloracdo, no caso do tratamento IPS) a partir da aw=0,733 (FIGURA 3), exceto
aqueles em que se utilizaram maltodextrina e inulina (MD:IN) e inulina (IN)
como agentes carreadores, e 0 suco de beterraba liofilizado (SBL). O tratamento
MD:IN apresentou alteracdo de sua estrutura a partir da a,=0,576, enquanto o
tratamento IN apresentou aglomeracdo do material j& na menor atividade de
agua (aw=0,112). O SBL teve inicio de mudanca de fase nesta mesma atividade
de 4gua. E interessante observar que, ao se utilizar apenas inulina como agente
carreador, 0s poOs apresentaram mudanca de estado, quando armazenados
atividades de &gua menores, ainda que sua umidade de equilibrio nestas
condigOes se apresentasse bastante proxima aos demais tratamentos (Figura2).
Ou seja, o tratamento IN foi 0 menos estavel, quando armazenado em ambientes
com diferentes umidades relativas. Com isso, verifica-se a importancia de se
avaliar o efeito da umidade no comportamento de cada material, uma vez que a
mudanca de fase em funcdo da adsorcdo de umidade é caracteristica de cada
biopolimero (FERNANDES; BORGES; BOTREL, 2014). Amostras ndo
adicionadas de nenhum agente carreador, como o SBL, apresentam maior
higroscopicidade, sendo esta caracteristica considerada fator critico para a
estabilidade no armazenamento das microparticulas, pois apresentam maior
tendéncia em adsorver umidade do ambiente, o que facilita ocorréncia de
reacOes de degradacdo de compostos (SOUZA et al., 2014; VERGARA et al.,
2014). Isto reforca a necessidade do uso de agentes carreadores para obtencéo do
extrato de beterraba em pé.

Outro fato que merece destaque € a alteragdo da cor dos pés em maiores
atividades de a4gua. Com a elevada adsorcdao de umidade, pode ter favorecido a
hidrélise das betaninas, resultando em &cido betalamico, que se apresenta na cor
amarela (HERBACH; STINTZING; CARLE, 2006). Otalora et al. (2016)

observaram que hidrolise foi o principal mecanismo de degradacdo de betalaina
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encapsulada levando a formacao de &cido betalamico durante 0 armazenamento
em elevadas umidades relativas.

O tratamento IPS foi o Unico tratamento que apresentou mudanga na
coloracdo dos p6s na aw=0,733, apesar de ndo ter apresentado caracteristica de
aglomeracdo entre as particulas como nos demais tratamentos. Além da hidrélise
das betalainas em &cido betaldamico, outra possivel causa da mudanca de
coloracdo das particulas desse tratamento pode ser atribuida a ocorréncia da
reacdo de Maillard. Quanto maior a adsorcéo de umidade pelas particulas, maior
mobilidade dos componentes em sua matriz, facilitando a ocorréncia de reacdes
fisico-quimicas (TONON; BRABET; HUBINGER, 2010), como a reagdo de
Maillard. Pelo fato do tratamento IPS apresentar maior teor de proteinas, em
relacdo aos demais, aliado a elevada concentracdo de acUcar presente no suco de
beterraba, pode ter favorecido a ocorréncia dessa reacdo, que resulta na
formagéo de compostos marrons (KIM; LEE, 2009), caracterizando, assim, a
mudanca de coloragdo dos pds na atividade de &gua de 0,733, o que nao foi
observado nos outros tratamentos.

Com base nos resultados obtidos, nota-se a importancia de se utilizar
agentes carreadores para obtencdo de extrato de beterraba em p6, bem como
caracteriza-los quanto a sua capacidade de manutencdo da qualidade dos pds ao
longo do armazenamento em determinadas condi¢Ges. E, assim, torna-se
possivel selecionar o melhor agente carreador a ser utilizado, conferindo maior
protecdo do material em p6 contra os efeitos causados pela adsorcdo de
umidade, como mudangas em sua estrutura fisica e perda dos componentes
bioativos devido & liberacdo dos mesmos, bem como ocorréncia de reagdes de

degradacéo.
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Figura 3 - Caracteristicas dos extratos de beterraba em pé secos por atomizacao
e liofilizado submetidos a diferentes umidades relativas a 25 °C
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3.2.2 TGA/DTG

A anélise termogravimétrica ¢ uma ferramenta bastante Util em diversas
operacdes industriais no setor alimenticio (OTALORA et al., 2015), uma vez
que possibilita o estudo da perda de massa de um material em funcdo da
temperatura e, assim, sua estabilidade térmica é avaliada. E considerada,
também, uma importante técnica para verificacdo das caracteristicas de produtos

alimenticios, quando sdo submetidos a tratamentos térmicos em elevadas
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temperaturas, como cozimento, secagem e pasteurizacdo (FERNANDES et al.,
2017). As curvas termogravimétricas (TGA/DTG) dos extratos de beterraba em
po (secos por atomizacdo e liofilizado) e dos agentes carreadores utilizados neste
estudo estdo representadas na Figura 4.

De maneira geral, o suco de beterraba liofilizado se manteve estavel até
150°C, enguanto os tratamentos de extrato de beterraba em pé obtidos por meio
da secagem por atomizacdo foram estaveis até 200 °C (Figuras 4A e 4C). Este
resultado foi semelhante ao encontrado por Fernandes et al. (2016), na secagem
por atomizacdo de Oleo essencial de gengibre, utilizando goma arébica,
maltodextrina e inulina como materiais de parede, e por Fritzen-Freire et al.
(2012), na secagem de bifdobactérias, utilizando inulina e oligofrutose como
agentes carreadores. E importante ressaltar que o primeiro estagio de perda de
massa das curvas de TGA e DTG (entre 50 e 110 °C) refere-se a perda de
umidade do material, enquanto o segundo estdgio (acima de 110 °C)
corresponde aos processos de decomposicdo dos constituintes das particulas
(FERNANDES et al., 2016, 2017; FRITZEN-FREIRE et al., 2012; HOSSEINI
et al., 2013), tais como proteinas e carboidratos (MACEDO et al., 1997).

Na temperatura de 225 °C, foi possivel detectar maiores diferencas de
perda de massa entre os tratamentos, sendo que as maiores porcentagens de
perda (27% e 25%) foram para os tratamentos IN e IN:IPS, e as duas menores
(15% e 17%) foram para MD e IPS, respectivamente. Nessa mesma temperatura,
0 SBL apresentou 39% de perda de massa, evidenciando a importancia do uso de
agentes carreadores na secagem por atomizacdo de suco de beterraba como
forma de aumentar a estabilidade térmica do extrato em pd. O mesmo
comportamento foi observado por Keawchaoon e Yoksan (2011), ao comparar a
estabilidade térmica de carvacrol puro e encapsulado, utilizando quitosana,

sendo este o de maior estabilidade térmica.
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As temperaturas que correspondem ao maior grau de perda de massa de
cada tratamento podem ser claramente evidenciadas, quando se plota o gréafico
da primeira derivada da curva de TGA, em relacdo a temperatura (DTG), a qual
representa a taxa de perda da massa da amostra. As temperaturas que resultam
em maior taxa de perda de massa (ou seja, 0s picos na curva DTG) podem ser
consideradas como temperaturas de degradacdo (Tq) dos componentes do
material (YOKSAN; JIRAWUTTHIWONGCHAI; ARPO, 2010). Os
tratamentos em que se utilizou inulina como agente carreador se mostraram
menos estaveis termicamente (IN, MD:IN e IN:IPS, em ordem decrescente de
instabilidade), apresentando maior perda de massa na temperatura de 225 °C
(Figuras 4B e 4D), que corresponde a Tq dos mesmos, menor que 0s demais
tratamentos (300 °C). No entanto, foi possivel verificar que o uso de IPS junto a
inulina diminuiu, consideravelmente, a perda de massa nessa temperatura.
Fritzen-Freire et al. (2012) também encontraram T4 proximo a 225 °C, ao
utilizar inulina na microencapsulacdo de bifidobactérica por meio da secagem
por atomizagao.

O comportamento das curvas de DTG dos diferentes tratamentos
(Figuras 4B e 4D) foi semelhante as curvas obtidas avaliando os agentes
carreadores separadamente (FIGURA 4F). Ou seja, os tratamentos MD, IPS e
MD:IPS, embora tenham apresentado dois picos de perda de massa, mostraram
maior perda em torno de 300 °C, semelhante aos picos observados nas curvas de
DTG da maltodextrina e do IPS; e aqueles em que se utilizou inulina como
agente carreador (IN, MD:IN e IN:IPS), a maior perda de massa foi em 225 °C,

também semelhante ao pico de perda de massa da inulina.
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Figura 4 - Curvas termogravimétricas: (A) e (C) TGA dos tratamentos; (E) TGA
dos agentes carreadores; (B) e (D) DTG dos tratamentos; (F) DTG
dos agentes carreadores.
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3.2.3 Estabilidade acelerada

Descobertas acerca da estabilidade das betalainas proporcionam
informacBes importantes e inovadoras para 0 uso como corante natural em
alimentos (HERBACH; STINTZING; CARLE, 2006). Dentre os fatores que
afetam a estabilidade das betalainas, a temperatura é considerada o mais
importante ao longo do processamento e estocagem do produto (AZEREDO,
2009).

As Figuras 5 e 6 representam o0s teores dos pigmentos betanina e
vulgaxantina-1, ao longo do armazenamento, e os valores de AE* calculados
para cada tratamento, respectivamente. Dentre 0s seis tratamentos de extrato de
beterraba em po, aquele em que se utilizou apenas IPS como agente carreador
foi 0 menos estavel, uma vez que foi 0 que apresentou menor tempo de meia
vida para betanina (ti,=77 semanas) e maior valor de AE*, que chegou a
apresentar valor méaximo de 10, enquanto os demais tratamentos chegaram a um
maximo de 5,5. Observou-se ainda que, ao término do tempo de estocagem, o
tratamento IPS foi o Gnico que apresentou o teor de vulgaxantina-I maior que o
teor de betanina (FIGURA 5C), indicando possivel conversdo de betanina
(pigmento violeta) para vulgaxantina-l (pigmento amarelo). Isto justifica,
também, o maior valor de AE* observado para este tratamento. Este resultado
esta de acordo com Herbach, Stintzing e Carle (2006), que observaram a
formacdo de betaxantinas a partir de betacianinas em produtos alimenticios.
Quando submetida a temperaturas mais elevadas, a degradacdo das betacianinas
é geralmente acompanhada de mudanca de cor como resultado da formacdo de
produtos de degradacdo de cor amarela, que sdo é&cido betaldmico,
neobetacianinas e betaxantinas (AZEREDO, 2009; HERBACH; STINTZING;
CARLE, 2006). Tratamentos com maiores teores de proteinas forneceram baixa

preservacdo das antocianinas, ao avaliar a estabilidade durante o armazenamento
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de suco de uva seco por atomizacdo, utilizando maltodextrina/concentrado
proteico de soro e maltodextrina/isolado proteico de soja (MOSER et al., 2017).

Nos demais tratamentos, a oscila¢do dos valores de AE* até certo ponto
pode ser em razdo das possiveis ocorréncias de reacdes nos pigmentos da
beterraba, que sdo capazes de serem regenerados continuamente, pois algumas
rotas sdo reversiveis (HAN et al., 1998; HERBACH; STINTZING; CARLE,
2006). Ap6s um certo tempo de armazenamento, as reacdes podem ter se
tornado irreversiveis, e o aumento dos valores de AE* foi observado. A
diminuicdo da regeneragdo de betacianinas é observada & medida que o &cido
betalamico é consumido na formagdo de betaxantinas (HERBACH,;
STINTZING; CARLE, 2006). Dependendo do grupo que estiver ligado a
estrutura basica das betalainas (acido betalamico), podem ser obtidas as
betacianinas, de colocacdo vermelho-violeta (A ~ 540) e as betaxantinas, de
coloragdo amarelada (A ~ 480) (ESATBEYOGLU et al., 2015).

Outro fato que é importante destacar esta relacionado a estabilidade do
suco de beterraba liofilizado (SBL). Nota-se a importancia e eficiéncia do uso de
agentes carreadores, na obtencdo do extrato de beterraba em pd, uma vez que o
SBL apresentou teor de vulgaxantina-l maior que betanina logo na quinta
semana de armazenamento, o tempo de meia vida para betanina foi de apenas 15
semanas e 0 AE* apresentou valor maximo de 16,5. Ou seja, pode-se observar
degradacdo muito maior de pigmentos do p6 de SBL, e consequente maior
alteracdo da cor, quando comparado aos tratamentos em que se utilizou agente
carreador. E interessante observar que, mesmo o processo de liofilizagio sendo
conduzido em temperatura menor gque a secagem por atomizacao, a estabilidade
do SBL foi bem menor comparado aos extratos de beterraba em p6 obtidos por
meio da secagem por atomizagdo, aos quais foram adicionados de agentes

carreadores. O mesmo resultado foi observado no estudo de Mahdave e Khazaei
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et al. (2014), no qual houve maior degradacdo de antocianinas nos pds sem

agentes carreadores do que aqueles contendo maltodextrina e goma arabica.

Figura 5 - Teores de betanina e vulgaxantina-1, tempo de meia vida (ti2) ao

longo do armazenamento: (A) MD, (B) IN, (C) IPS, (D) MD:IN, (E)

MD:IPS, (F) IN:IPS, (G) SBL. (<) betanina, ( k24 ) vulgaxantina-
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Figura 6 - Valores de AE* calculados para cada tratamento ao longo da
estocagem dos pds a 60 °C.
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4 CONCLUSAO

Todos os agentes carreadores avaliados apresentaram bom desempenho
em relacdo a umidade (que apresentou valor baixo em todos tratamentos),
retencdo de betalainas e atividade antioxidante. O uso somente de inulina como
agente carreador ndo apresentou resultados satisfatérios, ao se avaliar a
estabilidade térmica dos pds, assim como frente a condi¢Ges adversas de
umidade relativa do ambiente. Embora os demais tratamentos tenham
apresentado boas caracteristicas de estabilidade térmica (TGA/DTG), em
contato com ambientes com diferentes umidades relativas e no armazenamento a
60 °C, o uso de isolado proteico de soro e inulina apresentaram elevada
estabilidade e atividade antioxidante. Além disso, torna-se interessante o uso dos
dois materiais juntos pela possibilidade de inovacdo no setor alimenticio, por
meio da aplicacdo em matrizes alimenticias, que possibilita agregacdo de
propriedades funcionais ao produto, uma vez que o IPS, rico em proteinas, é
reconhecido por atuar na reducdo de gorduras e manutencdo da massa muscular,

e a inulina, classificada como prebiotico.
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Influéncia da temperatura e teor de inulina na secagem por atomizago de

suco de beterraba

RESUMO

Este trabalho objetivou a caracterizacdo de particulas obtidas por meio da
secagem por atomizacdo de suco de beterraba em diferentes temperaturas (130,
150 e 170 °C) e proporcdes de inulina:isolado proteico de soro (IN:IPS) de 1:2,
1:1 e 2:1. A umidade dos extratos de beterraba em pé variou de 1,33 % a 2,24
%. Quando se utilizou temperatura mais elevada na secagem, maior teor de
inulina favoreceu maior valor de solubilidade, enquanto maior teor isolado
proteico de soro resultou em particulas com maior concentracdo e retengdo de
betalainas. Para atividade antioxidante, foram encontrados valores de 61,52 % a
90,83 %, sendo que a possibilidade de ocorréncia da reacdo de Maillard, dentre
outros fatores, pode ter influenciado o valor dessa propriedade. Os extratos de
beterraba em po6 apresentaram valores dos parametros L*, C* e h® que indicam
claridade intermediaria e saturacdo razodvel da coloracdo, que esteve mais
préxima a vermelha. Observou-se que todos o0s tratamentos apresentaram
estrutura amorfa, e as particulas, de superficie enrugada, sem rachaduras ou
fissuras. Nas isotermas de adsor¢do, o modelo matemético que melhor se ajustou
aos dados experimentais foi o de GAB, e o valor da umidade da monocamada
dos materiais esteve entre 5,15 e 7,84 g.(100 b.s.)®. Os resultados globais
indicam que temperatura de 170 °C e propor¢do IN:IPS de 1:2 proporcionaram
boas caracteristicas ao extrato de beterraba em pd, o qual apresenta potencial de
agregacdo de propriedades funcionais e propriedades fisico-quimicas adequadas
para aplicacdo em produtos alimenticios.

Palavras-chave: Betalainas. Prebidtico. Isolado proteico de soro. Corante.
Antioxidante.
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1 INTRODUCAO

A cor dos alimentos é um importante critério de escolha do produto por
parte dos consumidores, sendo considerada um indicador de qualidade. Nos
Gltimos anos, pode-se observar uma tendéncia do consumidor adquirindo
produtos que utilizem corantes naturais. Assim, alimentos como amora, mirtilo,
pimenta e beterraba tém sido cada vez mais utilizados como fonte de corantes
naturais em formulac@es alimenticias (ESATBEYOGLU et al., 2015).

As betalainas sdo utilizadas pelas indistrias de alimentos como corante
natural, tendo seu uso permitido na alimentacdo humana desde 1960 (SOUZA et
al., 2003). A beterraba é considerada a fonte mais popular de betalainas
(NEMZER et al., 2011), sendo bastante empregadas na pigmentacdo de
cosmeéticos, geleias, produtos lacteos, suplementos esportivos, confeitos e
bebidas (GOLDMAN; NAVAZIO, 2008; JANISZEWSKA, 2014). Além de
serem utilizadas como corante natural, as betalainas tém-se destacado cada vez
mais devido as propriedades benéficas que apresentam a salde humana
(WRUSS et al., 2015) tais como propriedade antioxidante, anti-inflamatoria,
antiaterosclerética e antitumoral (ESCRIBANO et al., 1998; GEORGIEV et al.,
2010; JANISZEWSKA, 2014).

Em geral, pigmentos naturais sdo sensiveis as condi¢es do ambiente ou
de processos tecnologicos (JANISZEWSKA; WLODARCZYK, 2013), tais
como temperatura, pH, presenca de oxigénio, atividade de agua, luz, radiagdo
ultravioleta e gama (JANISZEWSKA, 2014), sendo a estabilidade um
importante aspecto a se considerar para 0 uso de antioxidantes e corantes em
alimentos. As betalainas apresentam tendéncia em se degradar facilmente em
solucdo (PITALUA et al., 2010), e uma forma de conferir maior estabilidade a
esses pigmentos consiste em aplicar a técnica da secagem por atomizacdo de
suco de beterraba. O processo é considerado um dos mais empregados em

indastrias do setor alimenticio, para obtencdo de materiais em pd, os quais
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apresentam diversos beneficios quando comparados a materiais liquidos, tais
como volume e embalagem reduzidos, maior facilidade de transporte e manuseio
(FAZAELI et al., 2012), além dos produtos em pd serem mais estaveis em
virtude da menor taxa de degradacdo dos pigmentos, proporcionando-lhes maior
vida atil (NEMZER et al., 2011; PITALUA et al., 2010).

Um aspecto importante a se considerar sdo as mudancgas gue ocorrem no
material a ser desidratado. A qualidade das particulas obtidas por meio da
secagem por atomizacdo depende da composic¢do do fluido que ird passar pelo
processo e dos parametros de operagdo (AGHBASHLO et al., 2013). A escolha
adequada dos agentes carreadores e a temperatura do ar de entrada a serem
empregados no processo sao alguns deles.

A secagem de produtos como o suco de beterraba, rico em componentes
de baixo molecular e baixa temperatura de transicéo vitrea, necessita da adicdo
de agentes carreadores como forma de evitar que esses componentes fiquem
aderidos as paredes da camara do secador e resultem em baixo rendimento do
processo (BHANDARI et al., 1993; JANISZEWSKA, 2014), bem como
prevenir a aglomeracao e cristalizacdo dos produtos em pé durante a estocagem.
Isso é possivel devido as caracteristicas dos agentes carreadores, que apresentam
elevado peso molecular e aumentam a temperatura de transicdo vitrea do
produto (TONON; BRABET; HUBINGER, 2010). E importante a escolha
adequada dos agentes carreadores a serem utilizados no processo, uma vez que
influenciam as propriedades e estabilidade do material em pé (MOSER et al.,
2017; YOUSEFI et al.,, 2015). No entanto, cada material apresenta suas
vantagens e desvantagens em termos de propriedades, custo e eficiéncia no
processo (SANSONE et al., 2011). Assim, de acordo com as caracteristicas de
cada material, pode-se utilizar combinacdo de agentes carreadores diferentes,
como forma de se obter melhorias na qualidade do produto ao final da secagem

(CARNEIRO et al., 2013). Diversos estudos avaliaram as propriedades fisicas e
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quimicas de produtos em poO obtidos por meio da secagem por atomizagdo
utilizando diferentes agentes carreadores ou combina¢bes dos mesmos
(BHUSARI; MUZAFFAR; KUMAR, 2014; ERBAY; KOCA, 2015; FAZAELI
et al., 2012; FERRARI et al., 2012; GAROFULIC et al., 2016; MOSER et al.,
2017; SAHIN-NADEEM et al., 2013; YOUSEFI et al., 2015). No entanto, é
importante o aprimoramento de pesquisas que envolvam a producdo de materiais
com grau de inovacgdo no setor alimenticio como, por exemplo, por meio uso de
agentes carreadores diferenciados, que possam agregar valor ao produto que for
aplicado.

A inulina apresenta boas propriedades tecnoldgicas para uso em
processos como a secagem por atomizagdo (STEVENS; MERIGGI; BOOTEN,
2001), além de ser classificada como prebidtico, caracteristica de interesse, que
contribui para idealizagdo e desenvolvimento de alimentos funcionais
(NAZZARO et al., 2012). Contudo, ¢ um material bastante higroscépico, e seu
uso em conjunto com outro agente carreador de menor higroscopicidade se faz
necessario para maior estabilidade do produto em p6. Como exemplo, pode-se
citar o isolado proteico de soro, que também representa uma alternativa
interessante pois, além de possibilitar maior rendimento do processo por evitar a
adesdo dos compostos de baixa peso molecular nas paredes da camara do
secador (ADHIKARI et al., 2009), auxilia na redugéo de gorduras e manutencao
da massa muscular no organismo humano (FRESTEDT et al., 2008).

As propriedades fisicas e quimicas do produto em p6 também sdo
afetadas pela temperatura de entrada do ar (SINGH; DIXIT, 2014). Quanto
maior o valor dessa temperatura, menor umidade se observa no produto obtido,
ao final do processo, uma vez que a remocdo de agua das goticulas acontece de
forma mais rapida, resultando em maior perda de &gua do material durante a
secagem (KRISHNAIAH; NITHYANANDAM; SARBATLY, 2014).

Entretanto, temperaturas muito elevadas podem levar a formacdo de particulas
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com imperfei¢des na superficie (rachaduras, por exemplo) e, consequentemente,
perda de compostos ativos (JAFARI et al., 2008). Outro fator que a temperatura
de entrada do ar pode influenciar é na higroscopicidade do material, uma vez
que, maiores temperaturas favorecem obtencdo de p6s com menor umidade e,
com isso, maior o gradiente de umidade entre a particula e 0 ambiente ao redor
(SINGH; DIXIT, 2014).

Diante do exposto, este trabalho teve como objetivo avaliagdo de extrato
de beterraba em pé utilizando diferentes temperaturas e proporgdes de
inulina:isolado proteico de soro, como forma de se determinar as melhores
condigBes operacionais para obtencdo de um extrato em pé com potencial de
agregacdo de propriedades funcionais e caracteristicas fisico-quimicas

adequadas para aplicacdo em produtos alimenticios.



90

2 MATERIAIS E METODOS
2.1 Materiais

Os agentes carreadores utilizados no processo de secagem por
atomizacdo foram inulina com grau de polimerizacdo (DP) maior que 10
(Orafti®GR, BENEO-Orafti, Tienen, Bélgica) e isolado proteico de soro com
teor de proteinas de 90% (Hilmar, USA). As beterrabas foram adquiridas no

comeércio local da cidade de Lavras — MG.
2.2 Preparo das solucdes para secagem

O suco de beterraba foi obtido utilizando centrifuga processadora de
alimentos (Philips Walita Juicer modelo RI11858, Royal Philips Electronics,
Barueri, Brasil) depois das beterrabas serem lavadas e descascadas. Para
eliminacédo de sélidos em suspensdo, o suco foi, ainda, filtrado em organza e em
seguida, a vacuo em papel filtro qualitativo. Os agentes carreadores (IN e IPS)
foram adicionados ao suco de beterraba com o auxilio de homogeneizador
(Ultra-Turrax IKA T18 basic, Wilmington, EUA) sob agitagdo a 5000 rpm

durante 5 minutos.
2.3 Secagem por atomizacao

Secador por atomizacdo (modelo MSD 1.0; Labmaqg do Brasil, Ribeirdo
Preto, Brasil), equipado com bico atomizador de duplo fluido, foi utilizado para
secagem por atomizacdo das soluces em diferentes temperaturas e proporcées
de IN:IPS na solugdo. A vazdo de alimentacdo foi de 0,8 L.h?, determinada a
partir de testes preliminares (dados nédo apresentados) e o fluxo do ar de secagem
foi de 35 L.min?, de acordo com recomendacdo do fabricante do secador.
Quando se utilizaram temperaturas de entrada do ar de 130, 150 e 170 °C, as
temperaturas de saida do ar foram de 85 + 3, 95 + 3 e 108 + 3 °C,

respectivamente.
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2.4 Planejamento experimental

O experimento foi conduzido em delineamento inteiramente
casualizado, trés repeticdes, e as medidas das analises realizadas em triplicata. O
suco de beterraba foi adicionado dos agentes carreadores em diferentes
proporcGes de inulina (IN) e isolado proteico de soro (IPS), e submetido a trés
diferentes temperaturas de secagem, conforme descrito na Tabela 1. O teor de
agentes carreadores na solucdo foi de 15 % (m/m), em relacdo a solucéo final, o

qual foi determinado a partir de testes preliminares (dados ndo apresentados).

Tabela 1 - CondicGes de secagem utilizadas na obtencdo dos extratos de
beterraba em pé

Tratamento Temperatura (°C) Proporgéo IN:IPS
1 130 1:2
2 130 11
3 130 2:1
4 150 1:2
5 150 11
6 150 2:1
7 170 1:2
8 170 11
9 170 2:1

2.5 Analises fisico-quimicas e morfoldgicas das particulas
2.5.1 Umidade

A umidade dos p6s foi determinada de acordo com a Association of
Official Analytical Chemists (AOAC, 2007) para alimentos. 2,5 g de amostra foi
submetida a secagem em estufa a 105 °C até peso constante e, a partir da

porcentagem de perda de peso, o teor de umidade (%) foi calculado.
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2.5.2 Solubilidade

A solubilidade foi avaliada de acordo com metodologia descrita por
Cano-Chauca et al. (2005), com algumas modificacbes. 1 g de amostra foi
adicionado em 3 mL de &agua destilada a temperatura ambiente, e
homogeneizado com auxilio de vortex durante 1 minuto. Em seguida, a mistura
foi centrifugada durante 5 minutos a 1600xg. Uma aliquota de 2 mL do
sobrenadante foi transferida para placa de petri e, posteriormente, seca em estufa
a 105 °C até peso constante. A solubilidade (%) foi calculada de acordo com a

Equacéo 1:

100
Ar

Solubilidade (%) = (M) * (1)

Vsob

em que As corresponde ao peso da aliquota do sobrenadante apds secagem em
estufa, H2Ogest 0 Volume de &gua destilada homogeneizado com a amostra, Vson
corresponde ao volume do sobrenadante retirado para secagem em estufa, A, o
peso da amostra integra (pd) misturado na agua destilada no inicio da analise e

100 fator de conversdo para o resultado em porcentagem.
2.5.3 Teor e retencdo de betalainas

Para determinacdo do teor de betalainas, foi utilizada a metodologia
descrita por Elbe (2001), utilizando espectrofotémetro (Shimadzu UV-VIS SP
2000, Bel Photonics, Piracicaba, Brasil). A concentracdo total de betalainas no
extrato de beterraba em p6 foi expressa pela soma de betacianinas (pigmento
violeta) e betaxantinas (pigmento amarelo), calculados em termos de betanina e
vulgaxantina-1, respectivamente, que sdo 0s principais pigmentos presentes na
beterraba. Todos os resultados foram apresentados em base seca (b.s.). Foram
obtidas leitura das absorbancias de solucdes contendo 1g de amostra diluida 500

vezes em tampdo fosfato 0,05 M (pH 6,5), em comprimentos de onda de 476 e
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538 nm para o calculo das concentragdes de vulgaxantina-1 e betanina,
respectivamente. Para correcdo dos valores de absorbancia em decorréncia de
pequenas quantidades de impurezas que possam estar presentes, também foi lida
a absorbancia da solucdo em comprimento de onda de 600 nm. As Equacdes 2, 3

e 4 foram utilizadas para o célculo das concentragdes dos pigmentos.

1,095%(A —A *f4%1000 1
Ce= {[ (4538~ 4600)]*fa }* )
1120 TST
A —0,258*A —0,742*A *f4*x1000 1
Cvi= {( 476 538 600)*/d }* 3)
750 TST

Cr=Cg+ Cv. (@)

sendo Cg concentracdo de betanina, Cv.i concentracdo de vulgaxantina-1 e Cr
concentracdo total de betalainas, todas expressas em mg.(100 g b.s.)? Os
valores de 1,095, 0,258 e 0,742 correspondem a fatores de correcdo, e Aazs, Asss
e Ao correspondem a absorbancia da amostra em 476, 538 e 600 nm,
respectivamente. O termo fy representa o fator de diluicdo e foi incluida a
multiplicacdo por 1000 para conversdo do resultado de gramas para miligramas.
1120 e 750 séo os valores de absortividade (A”) para betanina e vulgaxantina-1
nos comprimentos de onda de 538 e 476 nm, respectivamente. Para obtencéo dos
resultados em base seca, a concentracdo dos pigmentos foi dividida pelo teor de
solidos totais (TST) calculado para cada tratamento.

A retencdo de betalainas (RB, %) nas microparticulas foi calculada de

acordo com a equacdo abaixo:

RB = —2°_ 4100 (5)

CT,solu;éo
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em que Cr, ps € Cr, solucio COrrespondem a concentracéo total de betalainas no po6 e

na solucdo anterior a secagem, respectivamente.
2.5.4 Atividade Antioxidante

Para a determinacdo da atividade antioxidante dos pds, foi realizado o
monitoramento do consumo do radical livre 2,2-difenil-1-picril-hidrazila
(DPPH), conforme metodologia descrita por Dima et al. (2014), com algumas
modificagdes. A amostra foi homogeneizada em solugdo agua:etanol (2:1, v/v)
com o uso de sonificador (Branson Digital Sonifier®, Model S-450D, Branson
Ultrasonics Corporation, Danbury, USA), durante 1 minuto, a uma poténcia de
200 W, obtendo-se um homogenato na concentracédo de 1,6 g.L™. Desta mistura,
foi retirada uma aliquota de 3 mL e adicionada em 2 mL de solucéo etanolica de
DPPH (0,1 mM), em tubo de ensaio, seguida de uma completa agitagdo com o
auxilio de vértex, por 10 segundos em alta velocidade. Feito isso, as misturas
foram mantidas em ambiente protegidos da luz, durante 1 h e, entdo, obteve-se a
absorbancia em comprimento de onda de 515 nm de cada mistura, de cada
tratamento. A atividade antioxidante (AA, %) foi obtida por meio da Equag&o 6:

AA (%) = 100 — [(AA;A") x 100] (6)

sendo A, A, e Ac as absorbancia obtidas em 515 nm da amostra, do branco e do
controle, respectivamente. O branco corresponde a solucdo contendo 3mL de
extrato e 2 mL de etanol, e o controle, 3 mL de etanol e 2 mL de solucéo
etandlica de DPPH.

2.5.5 Coloracéo

A coloracdo foi obtida das amostras em pé com auxilio de colorimetro

(Spectrophotometer CM-5, Konica Minolta, Japdo), sendo as amostras colocadas
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em placas de petri, iluminante D65 e &ngulo de observagdo 10°, para obtencéo
dos parametros CIE L*a*b*. A partir deles, foram calculados os valores de C*
(croma) e h° (&ngulo hue), de acordo com as Equacdes 2 e 3, respectivamente,
para melhor descrever a coloragdo das amostras (GUNESER, 2016). O
pardmetro L* (O=preto, 100=branco) indica a claridade da amostra, C*
representa a saturacao da cor e h° corresponde a tonalidade, ou seja, 0° ou 360°

indicam cor vermelha, 90° amarela, 180° verde e 270° azul.

N ey (7)
h° = tan™! (Z—) (8)

2.5.6 Difracdo de Raio X

Para avaliacdo da cristalinidade das particulas e dos agentes carreadores
(IN e IPS), amostras de cada material foram colocadas em um suporte para p6 e
cobertas com folha de vidro. As medidas foram obtidas a partir de um
difratdbmetro de raios-X Shimadzu (modelo XRD-6000), utilizando difracdo Cu-
Kol com comprimento de onda de 1,54 A a 30 kV e 30 mA. As amostras foram
analisadas em angulos de 4 a 40° em 20 com incremento de 0,02° (1,2°.min™?)

(FERNANDES et al., 2014).
2.5.7 Morfologia

Amostras de cada tratamento foram montadas em stubs de aluminio com
fita dupla-face de carbono, metalizadas em aparelho evaporador de ouro (SCD
050) e observadas em microscopio eletrénico de varredura (LEO EVO 40 XVP,
Carl Zeiss) do Laboratdrio de Microscopia Eletronica e Andlise Ultraestrutural
da UFLA.
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2.5.8 Isotermas de adsorcéo

As isotermas de adsor¢do foram determinadas por meio de método
gravimétrico estatico na temperatura de 25 °C, utilizando solucBes salinas
saturadas com atividade de &gua entre 0,11 a 0,84 (LiCl, MgCl;, K;COs,
Mg(NOs)2, NaCl, KCI). Os dados das isotermas de adsor¢do de umidade foram
ajustados em modelos matematicos (Guggenheim, Anderson e de Boer (GAB),
Halsey, Smith e Oswin), conforme descritos na Tabela 2, estimando-se 0s
pardmetros das equagdes por meio da correlacdo entre os modelos e dados
experimentais utilizando uma regressdo nao linear Quasi-Newton em nivel de

5% de significancia.

Tabela 2 - Modelos matematicos utilizados no ajuste de dados experimentais das
isotermas de adsorgdo dos extratos de beterraba em p6

Modelo Equacéo
X,.CKa,
X, =
GAB “ (1-Ka,)(1—-Ka, +CKa,)
Halsey a \'/b
X, =
ed (ln aw)

Smith Xeg =a+blog(l—ay)
Oswin Xeg = 0 [(1 - aw)]

Xeq: teor de umidade no equilibrio (g.100g? b.s.); Xm: teor de umidade da monocamada
(9.100g? b.s.); C, K: constantes do modelo em relagdo & monocamada e suas
propriedades; aw: atividade de agua; a, b: pardmetros do modelo; E: moédulo do desvio
relativo médio; R2: coeficiente de determinagéo.

Para determinacdo do modelo em que os dados experimentais ficassem

melhor ajustados, foi feita uma analise baseando-se no coeficiente de
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determinacédo (R?) e no modulo do desvio relativo médio (E), definido pela
Equacéo 9:

100 @y |mi—mp;

E= 10y, et (©)
em que m; é o valor experimental, my; € o valor predito e N é a populagdo dos

dados experimentais.
2.6 Andlises estatisticas

O software Statistica (ver. 8.0, Stat. Soft. Inc., Tulsa, EUA) foi utilizado
para analise de variancia em esquema fatorial, como forma de avaliacdo dos
efeitos das diferentes proporcdes de inulina:isolado proteico de soro utilizadas e
das diferentes temperaturas nas propriedades dos extratos de beterraba em pé
obtidos por meio da secagem por atomizagdo. Por meio do teste de médias de
Duncan, foram avaliadas diferencas entre os valores médios obtidos de cada

propriedade, em nivel de 5% de probabilidade (p<0,05).
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3 RESULTADOS E DISCUSSAO

O teor de umidade depende da matriz das particulas e das condicGes de
secagem (PITALUA et al., 2010), sendo que, menores valores de umidade para
produtos desidratados proporcionam-lhes maior vida atil (FERNANDES et al.,
2017). Os resultados obtidos para as propriedades fisico-quimicas dos extratos
de beterraba em po6 estdo apresentados na Tabela 3.

Verificou-se que as diferentes temperaturas de secagem e proporcdes de
IN:IPS exerceram influéncia no valor da umidade dos pds. No entanto, os
tratamentos em que se utilizaram temperaturas de 150 e 170 °C, ndo
apresentaram diferenca significativa (p>0,05) entre eles em relacdo a
temperatura. Os tratamentos secos a 130 °C e proporgfes IN:IPS de 1:1 e 2:1
apresentaram os maiores valores de umidade quando comparado aos demais.
Isto pode ser decorrente da caracteristica higroscopica da inulina por apresentar
em sua constituicdo grande ndmero de grupos hidrofilicos (BOTREL et al.,
2014), que se ligam, facilmente, & umidade do ambiente, durante 0 manuseio das
particulas logo ap6s a secagem (SINGH; DIXIT, 2014). Além disso, a
temperatura relativamente baixa de secagem pode ndo ter evaporado a umidade
dos po6s de forma tdo eficiente quanto os demais tratamentos. Embora tal
caracteristica tenha sido observada, esses maiores valores obtidos para a
umidade ainda encontram-se dentro de uma faixa segura, que contribui para a
estabilidade do material (PITALUA etal., 2010).

Valores semelhantes foram encontrados por Garofulic et al. (2016) nos
tratamentos em que se utilizou maltodextrina com dextrose equivalente de 4 a 7,
em diferentes temperaturas (150, 175 e 200 °C), na secagem por atomizacéo de
suco de cereja. Antocianinas extraidas de bagago de mirtilo, também secas por
atomizacdo utilizando isolado proteico de soro como agente carreador
apresentaram umidades dos pés abaixo de 5% (FLORES; SINGH; KONG,
2014).



Tabela 3 - Propriedades fisico-quimicas dos extratos de beterraba em po.

TINCIPS Umidade Solubilidade Vulgaxantina-I Betanina Betalainas Retencéo Atividade
(%) (%) mg.(100g b.s.)? mg.(100gb.s)? mg.(100 g b.s.)? (%) Antioxidante (%)

130 1:2 1,3+0,074°81,6+0,525 1858+13998 169,0+12,334° 354,8+26,155° 826+2604° 87,4+2834°
130 1:1 2,2+0,117° 79,6 +1535 194,6+5,7552 177,0 £ 5,68 A2 3716 £5158 87,1+477/ 820+047"
130 2:1 2,2+0,0842 80,2+0,395 1956+18,9958  1754+6,00”° 371,0+21,76% 918+4,21/° 83,6+2,13/®
150 1:2 1,6+0,058 79,7+0,3458 187,3+3,8242 162,1+2,82A"  349,4+6,638° 815+456"° 83,1+4,40CP
150 1:1 15+0,038 80,5+0,318 2218+4,09% 188,6+11,18% 410,4+1526”% 929+1,06"* 69,6+ 4,44
150 2:1 1,7+0,065 82,1+0498 208,7+1531"* 167,3+5,72”" 376,0+ 16,7178 884 +6,28”° 62,9+0,93 ¢
170 1:2 1,4+0,048 823+1,214 219,1+6,814 193,1£3,72 4 4122+3,13% 937+1,794 615+1,79 5P
170 1:1 1,6+0,038 825+1,224 211,0+7,934 189,5+6,74/%  400,5+14,524 93,7+0,59”% 89,9+3,1382
170 2:1 1,9+0,015 86,0+0,77”* 187,1+18,64"% 157,8+12844" 344,9+31,434" 80,9+4,01”° 90,8+1,365%®

Médias seguidas por letras maitsculas e mindsculas iguais na mesma coluna ndo diferem significativamente (p>0,05) em relacéo a

temperatura e proporcdo de IN:IPS, respectivamente, pelo teste de Duncan. * Temperatura (°C)

66
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A solubilidade é considerada como o principal determinante da
qualidade de reconstituicdo de um ingrediente (JAYASUNDERA et al., 2011)
importante no momento em que for aplicado na matriz alimenticia
(SYAMALADEVI et al.,, 2012). No presente estudo, em cada temperatura
utilizada na secagem, tratamentos em que se utilizou maior proporc¢éo de inulina
(2:1) apresentaram valor de solubilidade maior ou intermediario comparado as
demais proporcfes, e maior temperatura de secagem (170 °C) favoreceu
solubilidade maior dos p6s, de maneira geral (Tabela 3). A tendéncia de maior
solubilidade em tratamentos com maior teor de inulina se deve ao fato de esse
material apresentar em sua composi¢do maior quantidade de grupos hidrofilicos
(BOTREL et al., 2014) e, em casos de maiores temperaturas de secagem, como a
evaporacdo acontece de forma mais rapida, resulta em particulas com estrutura
mais porosa (FAZAELI et al., 2012), o que pode ter resultado em maior
solubilidade dos p6s nesses casos.

Outro fator que pode ter contribuido para o maior valor de solubilidade
dos tratamentos secos em maiores temperaturas esté relacionado a desnaturagdo
parcial das proteinas, até certo ponto que ocasionou um aumento da solubilidade
dos pos. E importante ressaltar que as proteinas apresentam elevada resisténcia a
desnaturacdo em condicdes de baixa umidade, caracteristica de produtos obtidos
por meio da secagem por atomizacao. Nesses casos, a liberdade de movimento
das moléculas proteicas é reduzida, evitando, assim, altera¢cbes conformacionais
e desnaturacdo. No entanto, pelo fato do IPS formar, rapidamente, uma crosta
seca ao redor das particulas, a umidade ainda presente no seu interior pode fazer
com que a desnaturacdo proteica ocorra & medida que a temperatura aumenta
(ANANDHARAMAKRISHNAN; RIELLY; STAPLEY, 2007). No estudo de
Anandharamakrishnan, Rielly e Stapley (2007) foi constatado que, para evitar
desnaturacdo de proteinas do soro de leite, a temperatura de saida do ar na

secagem por atomizacdo ndo deve ultrapassar de 80 °C. No presente estudo, ao
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realizar a secagem em temperatura de 170 °C, a temperatura de saida do ar foi
de 108 °C. Sendo assim, os tratamentos secos a esta temperatura, possivelmente,
sofreram uma desnaturacdo dos compostos proteicos presentes em sua
constituicdo e, no caso de biopolimeros, o intumescimento, a mobilidade
rotacional e translacional das cadeias dos materiais biopoliméricos, a reticulagdo
e interacbes polimero-polimero afetam o numero de moléculas capazes de
interagir com a agua (LEWICKI, 2004). As proteinas em sua forma nativa
apresentam uma estrutura estabilizada por meio de interacGes moleculares, que
sdo suficientes para manter uma conformagdo Unica dentro de determinadas
condi¢bes ambientais. No entanto, uma mudanga nessas condi¢des (como o
aumento da temperatura) resulta na ruptura das estruturas a-hélice e -pregueada
da proteina, o que altera sua conformacdo original, apresentando, assim, uma
estrutura mais aberta (ANANDHARAMAKRISHNAN; RIELLY; STAPLEY,
2007). Com isso, maior nimero de moléculas capazes de interagir com a agua
presentes na estrutura das proteinas podem ter ficado mais expostas, 0 que
resultou em maior solubilidade dos pds dos tratamentos secos em temperatura de
170 °C. Mishra, Mishra e Mahanta (2014) encontraram valores de solubilidade
maiores na secagem por atomizacdo de suco de amla (91,34 % a 94,98 %), assim
como na secagem de extrato de sélvia (97,40 % a 99,16 %) (SAHIN-NADEEM
etal., 2013).

As betalainas s@o responsaveis pela coloragdo avermelhada da beterraba,
além de apresentarem diversos beneficios a salude (BAZARIA; KUMAR, 2016).
A imobilizacdo desses compostos em matrizes poliméricas, por meio de técnicas
como a secagem por atomizacao, tem sido proposta como estratégia interessante
para melhorar a estabilizacdo das betalainas, facilitar seu manuseio durante o
processamento, e assegurar a sua biodisponibilidade, quando sdo utilizados
como corantes alimenticios (OTALORA et al., 2015), sendo a qualidade de

produtos secos por atomizacdo dependente dos parametros de operacgao
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(FAZAELI et al., 2012). Os teores de pigmentos betalinicos encontrados para 0s
extratos de beterraba em pd estdo apresentados na Tabela 3.

Para os teores de vulgaxantina-l, houve diferenca significativa entre os
tratamentos apenas em relacdo a temperatura. Para os teores de betanina, houve
diferenca significativa entre os tratamentos somente em relacdo as diferentes
proporcBes de IN:IPS, assim como para os valores de retencdo de betalainas.
Observou-se, ainda, que os valores de vulgaxantina-l foram maiores que 0s
valores de betanina, para todos os tratamentos. Porém, essa caracteristica foi
observada ja no vegetal in natura, o qual apresentou teores de vulgaxantina-l e
betanina de 525,9 e 492,24 mg.(100g b.s.)?, respectivamente. Menores teores de
betalainas foram encontrados por Janiszewska (2014), que estiveram na faixa de
109 a 123 mg.(100g b.s.)?, e de 34 a 61 mg.(100g b.s.)! para betanina e
vulgaxantina-1, respectivamente, na secagem de suco de beterraba utilizando
maltodextrina e goma ardbica como agentes carreadores. Em outro estudo,
realizado por Castro-Mufioz, Barragan-Huerta e Yafez-Fernandez (2015), o teor
de betalainas totais obtidos apds secagem por atomizacdo de suco de pera
espinhosa foi de 11,33 a 35,93 mg.100 g, também menores que o presente
trabalho. Os autores observaram, ainda, que menores temperaturas de secagem
promoveram maior teor de betalainas na matriz das particulas e isso esta
relacionado a menores perdas dos componentes em consequéncia da menor
degradacéo térmica.

As diferencas entre os valores de betalainas, encontrados no presente
estudo e aqueles encontrados na literatura, podem ser atribuidas as diferentes
fontes dos pigmentos, bem como as variagbes da quantidade dos compostos
entre vegetais devido a diferenca de cultivares (SLATNAR et al., 2015), clima,
época do ano de plantio, estagio de maturagdo no momento da colheita, dentre
outros (STINTZING; CARLE, 2004).
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A secagem por atomizacdo de suco de beterraba permite a obtencdo de
um extrato em p6 com consideravel teor de betalainas, em uma forma mais
estavel (JANISZEWSKA; WLODARCZYK, 2013). Sendo assim, € importante
gue o produto obtido ao final da secagem apresente em sua constituicdo elevado
teor de pigmentos betalinicos, mais préximo possivel da quantidade encontrada
No suco anterior ao processo, ou seja, maior retencdo desses compostos, como
forma de proporcionar quantidade razoavel de pigmentos a matriz alimenticia e
alcangar os resultados esperados.

Os valores obtidos para retencdo de betalainas no presente estudo
(Tabela 3) foram satisfatérios, sendo que condi¢Bes utilizando maior
temperatura de secagem e propor¢do de IPS maior ou igual a propor¢cdo de
inulina favoreceram maiores valores de retencdo de betalainas, enquanto em
maior temperatura e menor propor¢do de IPS observou-se menor retencdo de
betalainas. Ou seja, temperatura de secagem maior proporciona maiores valores
de retencdo de betalainas, desde que a quantidade de IN ndo seja maior que a
quantidade de IPS.

Na secagem por atomizagdo, com 0 aumento da temperatura de entrada
do ar, a transferéncia de calor e massa entre fluido aspergido e ar de secagem é
otimizada (CALISKAN; DIRIM, 2013; FAZAELI et al., 2012), fazendo com
que a agua evapore em maior velocidade das goticulas e a matriz polimérica
torna-se seca e rigida mais rapidamente (SINGH; DIXIT, 2014). Além disso,
sabe-se que o IPS tem a capacidade de formar uma pelicula ao redor da particula
imediatamente quando entra em contato com o ar de secagem, inclusive, mais
rapido que outros materiais, como por exemplo, a maltodextrina, conforme
verificado por Adhikari et al. (2009). O mesmo comportamento pode ter
ocorrido no presente estudo, ou seja, a presenca de maiores concentracdes de
IPS pode ter favorecido a formagdo mais rapida da matriz polimérica seca das

particulas comparado ao tratamento em que se utilizou maior concentracdo de
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inulina. Sendo assim, os tratamentos de concentracdo de inulina menor ou igual
a concentracdo de IPS podem ter resultado em maior retencdo de betalainas
nessas condi¢des de secagem.

Janiszewska e Wlodarczyk (2013) observaram comportamento diferente,
ou seja, 0 aumento da temperatura de entrada do ar na secagem por atomizagao
de suco de beterraba resultou em menor retencdo de betalainas, utilizando
maltodextrina como agente carreador. Na secagem por atomizacdo de polpa de
jucara utilizando goma arabica, amido modificado e concentrado proteico de
soro como agentes carreadores, a retengdo de antocianinas variou de 55,12 % a
95,05 % (SANTANA et al., 2016). O uso de IPS na secagem por atomizagdo de
extrato de casca de laranja também foi satisfatorio no que se refere a retengéo de
fendlicos, que foi de 95 % (SORMOLI; LANGRISH, 2016).

Nos ultimos anos, observa-se uma grande tendéncia no estudo e
aplicagdo de aditivos de fontes naturais, dentre eles, os antioxidantes
(CALDERON-OLIVER et al., 2017). E isso se deve ao crescente interesse por
parte dos consumidores na aquisi¢do de alimentos ricos nesses compostos, como
forma de se balancear o nivel de radicais livres produzidos pelas fungdes
normais das células do organismo (VASCONCELLOS et al., 2016).

Os valores obtidos para atividade antioxidante dos extratos de beterraba
em pé (Tabela 3) sofreram influéncia significativa tanto da temperatura como
das diferentes proporcoes de IN:IPS (p<0,05), apresentando menor valor para o
tratamento seco a 170 °C e proporcdo IN:IPS de 1:2, e maior valor para o
tratamento também seco a 170 °C e proporcdo IN:IPS de 2:1. Embora a
atividade antioxidante tenha sido influenciada, estatisticamente, pela
temperatura e proporcao IN:IPS, ndo foi observada uma tendéncia relacionada a
variacdo da temperatura ou da proporcdo de IN:IPS, e consequente aumento ou
diminuicdo da atividade antioxidante. Isso pode estar relacionado a alguns

fatores, semelhantes aos descritos no estudo de Tonon, Brabet e Hubinger
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(2010) na secagem por atomizagao de suco de acai. Os autores observaram que a
possivel presenca de outros compostos nos pds de acai, além dos polifendis,
podem ter contribuido para maior atividade antioxidante, bem como a ocorréncia
da reacdo de Maillard, a qual resulta na formacao de componentes, que também
apresentam atividade antioxidante.

No presente trabalho, podem ser considerados trés fatores: a presenca de
outros pigmentos betalinicos, além dos que foram quantificados; a degradacédo
de betalainas que pode ter resultado na formagdo de &cido betalamico, o qual
também apresenta atividade antioxidante (GANDIA-HERRERO; ESCRIBANO;
GARCIA-CARMONA, 2012); e a possibilidade de ocorréncia da reagio de
Maillard, uma vez que o suco de beterraba apresenta elevado teor de agucares
em sua constituicdo e, aliado a presenca de compostos proteicos e elevada
temperatura de processo, favorecem o desencadeamento da reacdo, formando
compostos caracteristicos da mesma, os quais apresentam atividade antioxidante
(TONON; BRABET; HUBINGER, 2010).

Menores atividades antioxidantes foram encontradas por Caliskan e
Dirim (2013) e Krishnaiah, Sarbatly e Nithyanadam (2012) na secagem por
atomizacdo de extrato de noni e sumagre, respectivamente e, no estudo de
Bazaria e Kumar (2016), valores proximos ao do presente trabalho foram
obtidos na secagem por atomizagéo de suco concentrado de beterraba.

A cor é um importante parametro sensorial na avaliagdo de
caracteristicas e aceitacdo de um produto pelo consumidor. Baseados na
coloragdo, varios julgamentos podem ser feitos, levando ao consumidor a se
decidir ou ndo pela compra (KANDANSAMY; SOMASUNDARAM, 2012).
Embora os valores dos pardmetros L*, C* e h° dos diferentes tratamentos de
extratos de beterraba em pO (Tabela 4) tenham apresentado diferenca
significativa em relacdo a temperatura e proporcao de IN:IPS, estiveram bastante

préximos entre si.
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Os valores do pardmetro L* obtidos representaram claridade
intermedidria dos extratos. Em relagdo aos parametros C* e h°, os valores
encontrados indicaram saturacdo razodvel da coloracdo, que esteve mais
proxima a vermelha. O menor angulo hue, que representa maior proximidade a
cor vermelho puro, foi observado para o tratamento seco a 130 °C e proporcao
IN:IPS de 2:1, no qual se utilizou temperatura menor de secagem (130 °C), o
qgue pode indicar menor degradacdo de betacianinas. Por outro lado, nas
temperaturas de 150 e 170 °C e proporgdo IN:IPS de 2:1, foi observado maior
angulo hue, indicando possibilidade de maior degradacdo de betacianinas.

Valores maiores de L* foram obtidos por Ravichandran et al. (2014), na
secagem por atomizagdo de pigmentos betalinicos extraidos da beterraba,
utilizando maltodextrina, pectina, goma guar e xantana como agentes
carreadores, e valores semelhantes foram encontrados por Janiszewska (2014) na
secagem de suco de beterraba utilizando maltodextrina e goma ardbica como
agentes carreadores.

Em relacdo aos parametros C* e h°, valores préximos aos obtidos no
presente estudo foram encontrados por Caliskan e Dirim (2013) na secagem por
atomizacdo de sumagre utilizando maltodextrina como agente carreador e

diferentes temperaturas de entrada do ar.
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Tabela 4 - Pardmetros de cor dos extratos de beterraba em p6 descritos por meio
dos parametros L*, C* e h°®

Tratamentos Parametros
Temperatura (°C) IN:IPS L* c* h°
130 1:2 52,77+028  30,55+0,26% 6,60+ 0,01
130 1:1 4760+0,14B8 31,86+0,28 B2 6,45+ 0,05 ¢
130 2:1  52,12+0528 2990+0618  506+0,14 ¢
150 1:2 54,27 £0,2 72 29,60+ 0,27 9,17 + 0,04 A
150 1:1  51,90+0,384° 30,53+0,43%  8,42+0,054°
150 2:1 51,03+0,164 29,80+0,12° 10,75+ 0,06 A2
170 1:2  52,16+0,13% 31,36+0,12”°  574+0,07B°
170 1:1 52,58 £ 0,2 ¢ 31,27+0,16 A2 6,10 + 0,04 B¢
170 2:1 51,81+0,114 31,070,074 9,38 + 0,07 B2

Médias seguidas por letras maitsculas e mintsculas iguais na mesma coluna néo diferem
significativamente (p>0,05) em relacdo a temperatura e propor¢do de IN:IPS,
respectivamente, pelo teste de Duncan.

Por meio da difracdo de raio X, é possivel a caracterizacdo das
propriedades estruturais das particulas contendo em sua matriz compostos
bioativos, contribuindo para o conhecimento da estabilidade da particula
(SILVA, E. et al., 2016). A Figura 1 representa os perfis de difracdo de raio X
dos extratos de beterraba em p6, bem como dos agentes carreadores utilizados
neste estudo. A presenca de picos largos e difusos em difratogramas representa
estado amorfo do material, uma vez que as moléculas estdo desordenadas e
produzem bandas dispersas. J& 0s materiais cristalinos produzem picos definidos
e agudos, pois apresentam estrutura altamente ordenada (CANO-CHAUCA et
al., 2005).

Assim, todas as amostras avaliadas apresentaram estrutura amorfa, que
pode ser verificada por meio dos picos largos e difusos presentes nos
difratogramas. Com base neste

resultado, observou-se que diferentes

temperaturas de secagem e proporc¢des de IN:IPS nédo resultou em diferencas na
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cristalinidade do material. De acordo com Jayasundera et al. (2011), a natureza
amorfa dos pos se deve a rapida evaporacdo de agua e formacdo da particula
durante o processo. Com isso, 0 material ndo atinge as condi¢Bes necessarias
para formacdo de uma estrutura cristalina (CANO-CHAUCA et al., 2005).
Solidos amorfos sdo mais higroscépicos comparados aos materiais cristalinos,
tornando-os menos estaveis dependendo da umidade do ambiente ao redor em
que forem armazenados. Por outro lado, apresentam maior solubilidade,
desejavel em particulas cujo objetivo é aplicar em produtos alimenticios,
melhorando sua caracteristica de dispersibilidade e sua incorporagdo (BOTREL
etal., 2014; SILVA, E. et al., 2016).

Particulas com estrutura em estado amorfo também foram observadas no
estudo realizado por Chang et al. (2014), na secagem por atomizacao de extratos
de ervas Shuang-Huang-Lian, utilizando L-leucina como agente carreador, e por
Cano-Chauca et al. (2005) em suco de manga seco por atomizagdo utilizando

maltodextrina e goma ardbica como agentes carreadores.
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Figura 1 - Difratogramas de raio X obtidos para os diferentes tratamentos de
extrato de beterraba em p6 (de 1 a 9) e dos agentes carreadores (AC)
utilizados na secagem (IN-inulina; IPS-isolado proteico de soro).
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As imagens obtidas por meio de microscopia eletrénica de varredura das
particulas dos diferentes tratamentos de extrato de beterraba em pd estdo
dispostas na Figura 2. Todos os tratamentos apresentaram particulas em formato
esférico e tamanhos variados, tipico de produtos secos por atomizagdo
(TONON; BRABET; HUBINGER, 2008), sem rachaduras ou fissuras, a maioria
de superficie enrugada e bastante dispersas, sem aglomeragéo.

Dentre tratamentos secos a 170 °C, aquele em que se utilizou maior
propor¢do de inulina foi o Unico que ndo apresentou tantas particulas de
superficie lisa como nos demais tratamentos secos utilizando a mesma
temperatura e concentracdo de IPS maior ou igual a concentracdo de inulina.
Quando se utilizam maiores temperaturas na secagem por atomizagdo, a agua

das goticulas é evaporada a uma taxa bem mais alta comparada as secagens em
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menores temperaturas, o que resulta na rapida formacdo de uma crosta seca e
rigida nas particulas (TONON; BRABET; HUBINGER, 2008). O vapor contido
no interior (vacuolo) destas particulas é condensado a medida que elas se
deslocam para regides mais frias do secador (ao final do processo). No entanto,
pelo fato da crosta rigida ja ter sido formada, as particulas ndo podem ser
desinfladas, o que resulta em superficies mais lisas das mesmas. No caso de
secagens utilizando temperaturas menores, a crosta permanece Umida e flexivel
por mais tempo, permitindo que as particulas se contraiam, promovendo a
formac&o de irregularidades na superficie a medida que resfriam (JONES et al.,
2013; SINGH; DIXIT, 2014; TONON; BRABET; HUBINGER, 2008). A
formac&o da crosta seca nas particulas em que se utilizou maior concentracéo de
inulina pode ndo ter sido tdo rapida quanto o IPS, a 170 °C, resultando em
menor nimero de particulas de superficie lisa.

Resultados semelhantes foram encontrados por Carvalho et al. (2016),
Liang et al. (2013) e Rajabi et al. (2015) na secagem por atomizacdo de
componentes bioativos de acafrdo, betacaroteno e antocianinas de jucara,
respectivamente. Santana et al. (2016) também encontraram particulas de
superficie mais lisa nos tratamentos em que se utilizou concentrado proteico de

soro na secagem por atomizagéo de polpa de jucara.
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Figura 2 - Micrografias de particulas dos diferentes tratamentos de extrato de
beterraba em pé
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Analisando os valores obtidos para o desvio relativo médio (E) e
coeficiente de determinacdo (R?) (Tabela 5), os modelos que melhor se
ajustaram aos dados experimentais foram o de Halsey e GAB, por apresentarem
menores valores de E e RZ O modelo de Halsey descreveu de maneira
satisfatdria as isotermas de adsorcdo e dessor¢do obtidas para uva, damasco,
maca e batata no trabalho realizado por Kaymak-Ertekin e Gedik (2004).
Estudos envolvendo secagem por atomizacdo de betacaroteno e polpa de
morango, realizados por Liang et al. (2013) e Oliveira et al. (2013),
respectivamente, o modelo de GAB também foi o que melhor se ajustou aos
dados experimentais.

O modelo de GAB permite estimar o teor de umidade da monocamada
(Xm) dos materiais, considerado relevante para a estabilidade de produtos
desidratados (FANG; COMINO; BHANDARI, 2013), uma vez que consiste no
valor em que a deterioracdo do produto € reduzida (SORMOLI; LANGRISH,
2016). E isso acontece gracas a agua que esta fortemente ligada a sitios
especificos do alimento, e ndo se encontra disponivel para nenhum tipo de
reacdo deteriorativa (AYRANCI; DUMAN, 2005).

O maior valor de umidade da monocamada observado foi para o
tratamento seco a 130 °C e proporcdo IN:IPS de 2:1. Isso pode ser
correlacionado a caracteristica da inulina de ser um material rico em grupos
hidrofilicos em sua constituicdo (BOTREL et al., 2014), apresentando maior
disponibilidade de sitios especificos de ligacdo com a &gua. Além disso, a
secagem desse tratamento foi realizada em temperatura menor. Temperaturas
mais elevadas podem resultar na diminuicéo de ligacdes de hidrogénio na matriz
das particulas e, consequentemente, menor disponibilidade de sitios especificos
de ligacdo com a agua (menor umidade da monocamada) (LEWICKI, 2004;
MCLAUGHLIN; MAGEE, 1998). Sendo assim, a secagem desse tratamento em

menor temperatura favoreceu a manutencdo de pontes de hidrogénio e,
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consequentemente, os sitios especificos de ligacdo com a dgua. Os valores de X
encontrados por Sormoli e Langrish (2016) foram maiores na secagem por

atomizacdo de extrato de casca de laranja utilizando IPS como agente carreador.



Tabela 5 - Valores estimados dos parametros e coeficientes estatisticos para os modelos matematicos de GAB, Halsey,
Smith e Oswin.

Tratamentos
Modelo 130 °C 150 °C 170 °C
1:2 1:1 2:1 1:2 1:1 2:1 1:2 1:1 2:1
Xm 5,144 5,04 A 6,48 A2 5,08 A 5,73 A®d 5,65 A4 6,02 Ab 5,59 A 5,82 Aa
C 22,66 21,92 12,49 9,08 5,90 7,33 2,75 11,68 17,86
GAB K 1,01 0,99 0,97 1,04 1,04 1,04 1,05 1,01 1,00
E 6,18 5,54 4,35 5,06 4,25 4,04 3,32 6,23 6,85
R2 0,93 0,96 0,99 0,99 0,99 0,99 0,99 0,98 0,98
a 4,36 5,79 5,72 2,71 2,52 2,73 1,67 4,21 5,87
Hal 1,15 1,21 1,21 0,95 0,93 0,95 0,79 1,12 1,22
alsey 7,68 6,07 3,57 4,16 4,45 4,50 7,08 5,61 6,64
R2 0,95 0,97 0,99 0,99 0,99 0,99 0,99 0,98 0,98
a 2,91 3,53 2,84 1,52 1,13 1,39 0,16 2,36 2,74
Smith 25,33 26,21 29,25 29,54 31,76 31,65 32,16 27,34 32,92
E 15,05 12,53 9,02 14,02 13,02 12,62 13,68 13,54 11,71
R2 0,96 0,97 0,98 0,94 0,95 0,95 0,92 0,98 0,97
a 10,77 12,77 12,12 10,98 11,08 10,90 10,25 11,04 12,85
Oswin 0,69 0,63 0,64 0,78 0,80 0,63 0,84 0,72 0,61
12,47 12,85 7,39 10,09 7,80 14,66 6,54 10,40 10,57
R2 0,96 0,97 0,99 0,99 0,99 0,98 0,99 0,99 0,98

Xeq: teor de umidade no equilibrio (9.100g? b.s.); Xm: teor de umidade da monocamada (g.100g™* b.s.); C, K: constantes do modelo
em relagdo a monocamada e suas propriedades; aw: atividade de &gua; a, b: pardmetros do modelo; E: modulo do desvio relativo
médio; R2: coeficiente de determinacdo. Médias seguidas por letras maitsculas e mindsculas iguais na mesma linha ndo diferem
significativamente (p>0,05) em relacdo a temperatura e proporcéao de IN:IPS, respectivamente, pelo teste de Duncan.



115

Em maiores atividades de agua, foram observados maiores valores de
umidade de equilibrio (Xeq) para todos os tratamentos (FIGURA 3). Isso
acontece em virtude da maior adsorcao de agua pelo material em ambientes com
maior umidade relativa, até que seja atingido o equilibrio termodinamico
(OLIVEIRA et al., 2013). Assim, as isotermas de adsor¢do dos extratos de
beterraba em po6 apresentaram formato sigmoidal (tipo I1), conforme pode ser
visualizado na Figura 3, sendo uma curva de comportamento tipico, quando se
refere a produtos alimenticios (AL-MUHTASEB; MCMINN; MAGEE, 2002).
Resultado semelhante foi encontrado por Pauck et al. (2017) na secagem por
atomizacgdo de honeybush utilizando inulina como agente carreador.

Outra caracteristica observada foi em relacdo ao comportamento
higroscopico dos diferentes tratamentos. Quanto maior a temperatura de
secagem, maior a higroscopicidade dos extratos de beterraba em p6, quando
armazenados em ambientes com elevada umidade relativa (84%). Nas secagens
realizadas a 130 °C, a temperatura de saida do ar foi de 85 °C, proxima a
temperatura recomendada para evitar desnaturacdo de proteinas do soro de leite
(ANANDHARAMAKRISHNAN; RIELLY; STAPLEY, 2007). Sendo assim,
em temperaturas maiores, conforme ja citado no presente trabalho,
possivelmente, a desnaturagdo proteica pode ter resultado em maior
disponibilizacdo de moléculas hidrofilicas em contato com o ambiente, uma vez
gue a estrutura da proteina se torna mais aberta, conferindo caracteristica mais
higroscépica aos tratamentos secos em maiores temperaturas, quando

armazenados em ambientes com umidade relativa de 84%.
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Figura3- Isotermas de adsorcdo dos diferentes tratamentos de extrato de
beterraba em pd. Linhas representam o0s modelos de GAB
ajustados, e os pontos, os dados experimentais, de cada tratamento.
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Observa-se que os tratamentos em que se utilizou proporcdo IN:IPS de
1:1 e 2:1 se mostraram menos estaveis comparados aqueles em que a propor¢ao
foi de 1:2, quando se encontram em ambientes com atividade de &gua até 0,576
(FIGURA 4). Nesta atividade de &gua, foi possivel observar que o uso da
concentracdo de inulina igual ou superior ao IPS fez com que houvesse uma
mudanca (colapso) na estrutura das particulas, enquanto maior concentracao de
IPS favoreceu menor alteracdo dos extratos em p6 dos respectivos tratamentos.
Sendo assim, verificou-se que a caracteristica higroscopica da inulina exerceu
influéncia na estabilidade dos pds, uma vez que o efeito da adsor¢do de umidade
na inulina é maior que no IPS.

Outra caracteristica observada foi que, na atividade de &gua de 0,843,
houve mudancga na coloracdo dos extratos de beterraba em pd para um tom
amarelado. Isso pode ser decorrente da elevada adsorcdo de umidade pelas
particulas e consequente degradacdo por meio da hidrélise das betalainas,
formando acido betalamico, que apresenta coloracdo amarela (HERBACH,;
STINTZING; CARLE, 2006), assim como observado no estudo de Herbach et
al. (2006), no qual os autores observaram a formacao de &cido betalamico pela
hidrélise de betalainas.

A alteracdo da cor dos p6s, quando armazenados em ambientes com
maiores umidades relativas, também pode estar relacionada a possivel
ocorréncia da reagdo de Maillard. A maior adsor¢do de umidade pelas particulas
proporciona maior mobilidade aos componentes na sua matriz (SILVA, L. et al.,
2016), o que favorece reagdes fisico-quimicas como a reacdo de Maillard, a qual
resulta em compostos de coloragdo marrom (DELGADO-ANDRADE et al.,
2010), o que, também, pode ter contribuido para mudanca da cor dos extratos de
beterraba em pé em ambientes com maior umidade relativa.

A adsor¢do de umidade pela particula provocou alteracdo em sua

estrutura e, sendo assim, a umidade relativa do ambiente foi confirmada ser um
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fator de importancia, que afeta a estabilidade, durante o armazenamento do
produto sob condigdes adversas, assim como observado por Liang et al. (2013).
O estado da &gua presente em um alimento desempenha um importante papel no
que se refere a conservacdo do produto, uma vez que a qualidade do mesmo
depende do teor de umidade, da migracdo ou adsorcéo de umidade pelo material

ao longo de seu armazenamento (BOTREL et al., 2014).
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Figura4 - Extratos de beterraba em pd secos por atomizacdo submetidos a
diferentes umidades relativas a 25 °C
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4 CONCLUSAO

Né&o foi verificada uma tendéncia de reducdo ou aumento de parametros
como umidade e coloracdo, quando se variou a temperatura de secagem e teor de
inulina. No entanto, maior temperatura e maior teor de IPS proporcionaram
maiores valores de atividade antioxidante e retencdo de betalainas. Ao avaliar as
caracteristicas dos pds nas isotermas de adsorcéo, a propor¢ao de inulina:isolado
proteico de soro de 1:2 proporcionou maior estabilidade, quando armazenados
em ambientes com atividade de agua até 0,576. Diante do exposto, nota-se a
importancia do uso de materiais como o IPS em conjunto com inulina como
forma de aumentar a estabilidade do material, reduzindo a adsorcéo de umidade
e alteragdo estrutural dos materiais. Os resultados obtidos neste trabalho
demonstraram a possibilidade da obtengdo de um extrato em pd rico em
betalainas, sendo constituido de materiais poliméricos com grau de inovagdo
para o setor alimenticio, o que desperta interesse para futuros trabalhos

envolvendo a sua aplicagdo em matrizes alimenticias.
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CONCLUSAO GERAL

A secagem por atomizacdo de suco de beterraba representa uma
alternativa promissora para obtencdo de betalainas em uma forma mais estavel, e
posterior aplicacdo em alimentos. Desta maneira, torna-se possivel a obtencao de
produtos com corante natural, caracteristica que o consumidor tem considerado
importante na decisdo da compra de um produto, além das betalainas
apresentarem atividade antioxidante e diversos beneficios a salde humana.

No presente estudo, foi possivel verificar que a adigdo de agentes
carreadores no suco de beterraba anterior a secagem é imprescindivel,
aumentando sua estabilidade, quando comparado ao extrato de beterraba em p6
sem adicdo desses agentes. Além disso, maior temperatura de secagem
proporcionou, também, boas caracteristicas do produto em p6 ao final do
processo. Maltodextrina, inulina e/ou isolado proteico de soro como agentes
carreadores foram avaliados, e observou-se que o uso de inulina ou isolado
proteico de soro, isoladamente, ndo resultou em boa estabilidade, de uma forma
geral. Porém, ao utilizar os dois materiais simultaneamente, resultados
satisfatorios foram alcancados.

O interesse na aplicacdo de ambos os materiais reside no fato que a
inulina é classificada como prebidtico, e o isolado proteico de soro € rico em
proteinas. Sendo assim, o extrato de beterraba em p6 produzido a partir do uso
de inulina e isolado proteico de soro, simultaneamente, como agentes
carreadores, representa uma inovacdo no sentido de que se torna possivel

agregacao de propriedades funcionais aos produtos a que forem aplicados.



