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Resumo

Este trabalho teve como objetivo a otimizagcdo dum processo de impregnacéo por
vacuo combinado com calor e com aplicacdo de ultrassons na producdo de uma
compota de groselha usando uma metodologia de resposta de superficie.

A composicdo nutricional da groselha proporciona umas séries de beneficios a
salde, devido a sua riqueza em vitaminas A e C, potéassio, fibra e compostos fendlicos.
Este fruto é comercializado pelo Mundo inteiro quer congelado ou fresco e tem diversas
aplicacdes desde sumos, xaropes, vinhos, purés e compotas.

A impregnacdo a vacuo (V) consiste numa troca do gas e liquido encontrado
nos poros do fruto por uma solucdo osmotica exterior, devido a uma diferenca de
pressdes provocada pelo vacuo.

Ao longo de 13 ensaios estudaram-se varios fatores de maneira a perceber qual o
seu efeito no °Brix dos frutos, na perda de massa, compostos fendlicos totais e
parametros de cor de maneira a se conseguir obter um processo otimizado para a
compota.

As varidveis independentes, tempo de ultrassons (US) e a sua percentagem,

pressao de vacuo, temperatura e °Brix das solu¢des osmdticas foram estudadas de
maneira a estudar a sua influéncia no °Brix, perda de massa, compostos fendlicos totais
e parametros de cor.
Variou-se o tempo de US (de 45 a 600 segundos) e a sua percentagem de poténcia (0, 25
e 50%). Usaram-se varias pressdes de vacuo na impregnacao (10 a 29 inHg) e varias
temperaturas (de 25 a 64,1 °C). O efeito da concentracdo da solu¢cdo osmética também
foi analisado (33,8 a 76,2 °Bx) usando sacarose e/ou frutose, tal como o efeito do &cido
citrico antes e depois dos tratamentos.

A otimizacgdo final foi obtida com uma solucdo osmotica de frutose com uma
concentracdo de solidos de 40 °Bx, usando uma temperatura de 60 °C. A pressao usada
na impregnacdo a vacuo foi de 25 inHg com dois pulsos de 5 minutos cada. Os
ultrassons foram de 45 segundos com uma percentagem de 25%. O &cido citrico foi
adicionado antes dos tratamentos de US e IV.

A otimizacdo do processo na impregnacgdo deste fruto, possibilita num futuro a

producdo de novos produtos com melhores caracteristicas nutricionais.

Palavras-chave: Groselhas, impregnacao a vacuo, ultrassons, °Brix, temperatura



Abstract

This work had as main objective the optimization of a vacuum impregnation

process combined with heat and ultrasounds in a red currant jam as a response surface
methodology.
Its nutritional composition allows several health benefits due to its abundance in
vitamins (A and C), potassium, fiber and phenolic compounds. This fruit is
commercialized in all world frozen or fresh and it has several applications as juice,
syrup, wine and jam.

Vacuum impregnation (V) consists in an exchange through the fruit pores of the
gas and liquid inside for an exterior osmotic solution. This is due to the pressure
variation caused by the vacuum.

Using 13 experiments several factors were studied in order to understand its
action in brix, mass loss, total phenolic compounds and color parameters with the view
to obtain an optimized process for jam production.

The independent variables US time exposure, its power, vacuum pressure,
temperature and brix of the osmotic solution were studied in order to understand its
action in the responses °Brix, mass loss, total phenolic compounds and color
parameters.

The ultrasound (US) time exposure was assorted (from 45 to 600 seconds) as well as its
percentage (25 and 50%). Several vacuum pressures were used in the impregnation
process (10 to 29 inHg). Several temperatures were also used (from 25 to 64,1 °C).

The osmotic solution concentration was also studied (33,8 to 76,2 °Bx) using sucrose
and fructose. The citric acid effect (before and after treatment) was also studied.

The final optimization was obtained using an osmotic solution of 100% fructose
with a 40 °Bx solution at 60 °C. Vacuum impregnation was 25 inHg with two 5 minutes
pulses each.

Ultrasounds at 25% lasted 45 seconds and the citric acid was added before US and 1V
treatments.

The optimization at the fruit impregnation process may allow, in a near future,

the production of new products with better nutritional features.

Keywords: Red currant, vacuum impregnation, ultrasounds, °Brix, temperature.
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1. Introducéo

1.1 Alimentos funcionais

Os hébitos alimentares do Homem tém vindo a alterar-se ao longos dos anos, se antes
se baseavam no que se encontrava na Natureza, atualmente tenta-se conciliar as funcdes
nutricionais com fungdes que permitam uma maior qualidade de vida e prevencdo de doencas
possibilitando combater as exigéncias cada vez maiores da sociedade (Emed, 2007).

Tem-se vindo a confirmar que alimentos com certas substancias biologicamente ativas
podem ter resultados positivos na salde e cada vez mais 0s consumidores tomam consciéncia
disso e da importancia de uma alimentacdo equilibrada preferindo desta maneira consumir
produtos naturais que atuem positivamente no bem-estar, do que simplesmente ingerir
alimentos (Anjo, 2004; Chandra, 2002).

Em diversos povos pode-se confirmar o efeito dessas substancias biologicamente ativas, onde
a incidéncia de certas doencas era baixa quando comparada com outros. Por exemplo, nos
esquimos encontrava-se um baixo nimero de problemas cardiaco devido a uma alimentacdo
rica em Omega 3 e 6, ou no caso dos orientais 0 nimero de pessoas com cancro de mama e
doencas coronarias era inferior aos ocidentais, devido ao consumo de soja e verduras (Anjo,
2004).

Surge entdo o conceito de alimento funcional, na década de 80 no Japdo, onde o principal
objetivo era promover alimentos saudaveis, e em 1991 foram registados com a denominacao
de Food for Specified Health Use (FOSHU) (Emed, 2007; Hasler, 2000).

Os alimentos funcionais devem oferecer beneficios a salde, além de possuir 0s

adequados efeitos nutricionais, de forma a ser relevante para o bem-estar e atuar para uma
reducdo no risco de doencas (Moraes & Colla, 2006).
Estes alimentos além de produzirem beneficios especificos a salde, devem estar sob a forma
de alimento comum, serem compostos por componentes naturais e serem consumidos como
parte da dieta. Podem ser classificados de acordo com a sua origem (animal ou vegetal), ou de
acordo com a area que vai atuar no organismo (Sistema gastrointestinal, cardiovascular,
metabolismo de substratos, crescimento e desenvolvimento, fungfes fisioldgicas ou como
antioxidantes) (Moraes & Colla, 2006).



1.2 Origem e cultivo

A groselheira é procedente do norte da Europa e parte da Asia, tendo a groselheira

vermelha sido cultivada pela primeira vez na Holanda e Dinamarca no século XVI.
Existe um inventério de plantas com destino & América datado de 1926 onde se encontra pela
primeira vez groselhas. A medida que a colonizagio se foi expandido, o seu cultivo foi
alastrando. Com o aparecimento da segunda guerra mundial, houve uma falta de alimentos
com vitamina C, e foi ai que disparou o valor e producdo desta fruta na Europa (Reinhard,
2010).

Esta planta necessita de uma exposicao solar, e desenvolve-se melhor em ambientes
hamidos, frios mas protegidos do vento. Em termos de solo, aprecia terras acidas e ricas em
matéria organica de maneira a conseguir uma boa infiltracdo, retencdo de agua, e uma
maior captacdo de macro e micronutrientes essenciais ao seu desenvolvimento vegetativo,
promovendo desta maneira um aumento na produtividade (Moulton & King, 2008).

Estes arbustos sdo muito sensiveis ao oidio, acaros e pulgdes, mas em poucos casos é
necessario o uso de quimicos, pois consegue-se combater estas doencas havendo um controle
da humidade e temperatura no caso dos fungos, ou recorrendo a um controlo biolégico com

uso de predadores no caso dos parasitas (Pedersen, 2011).

1.3 Classificagéo cientifica e caracteristicas

A groselheira (Ribes) pertence a familia Grossulariaceae e existem cerca de 150
variedades, de entres elas a groselheira vermelha (Ribes rubrum). E um arbusto que pode
atingir entre 1,5 a 1,8 m de altura, com folhas de 5 I6bulos e flores amarelas esverdeadas que
aparecem na Primavera. Os seus frutos (bagas) designam-se por groselhas que amadurecem
no Verdo, tendo estas um sabor muito acido e uma cor vermelha brilhante (Figura 1)
(Moulton & King, 2008).

Figura 1 — Groselheira vermelha com frutos.



1.4 Producédo mundial

Segundo os ultimos dados da FAO, a producdo mundial de groselha vermelha no ano
2009 foi de 634263 toneladas. A producdo deste fruto encontra-se maioritariamente na Europa
com quase 622000 toneladas, seguida da Oceania com 8620 toneladas como se pode ver na
Tabela 1.

Tabela 1 — Producéo de groselhas do ano 2009. (FAO-a, 2011)

i T
Europa 621882
Africa 348
Asia 3413
América 0
Oceéania 8620
Os principais paises produtores de groselha do mundo estdo representados Figura 2,

mostrando uma forte lideranca da Russia, acompanhada pela Poldnia e Ucrania.
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Figura 2 — Producdo de groselhas ao longo dos anos dos principais produtores mundiais: M RUssia; M Reino Unido;

Franca; M Polonia: ®m Alemanha; ™ Hungria; M Ucrania; © Dinamarca; ™ Republica Checa; MAustria;
Nova Zelandia. (FAO-b, 2011)

Em Portugal tem-se vindo a desenvolver culturas de groselhas no distrito de Aveiro e
Beira interior (Noticias Aveiro). Este tipo de producdo ainda estd em fase de crescimento, e



ndo existem muitos dados, mas segundo a empresa Beirabaga, uma das maiores produtoras do

pais, j& esta a produzir 10 toneladas por ano (Beirabaga).

1.5 Aplicacdes na alimentacao

A groselha é utilizada de varias maneiras e no mercado pode-se encontrar este produto
sob vérias formas, quer frescas, congeladas ou em puré, em sumos, vinhos, refrigerantes ou
Xaropes.

E usada para molhos de carnes quer de carneiro ou aves, em compotas ou geleias, em
sobremesas e em pastelaria para recheios ou decoragdo (OMAIAA).

Nas varias regides do mundo cada pais adaptou o uso da groselha de diversas
maneiras. Em Franca é conhecida a geleia artesanal Bar-le-duc (Ziedrich, 2008) no Reino
Unido este fruto é usado como acompanhamento de cabrito. J& na Alemanha o mais usado é o
xarope, onde é misturado com agua gasosa dando nome a bebida de Johannisbeeren-schorle.
Nos paises Escandinavos é usado em pudins e sobremesas (Barney & Hummer, 2005).

Em Portugal este fruto é apreciado em xarope, e cada vez mais usado na confecdo de
sobremesas, bolos e compotas.

1.6 Propriedades das groselhas

A groselha proporciona uma série de beneficios a salde devido a sua composicao
nutricional (Tabela 2).
E uma fonte de vitamina A, C, potéssio, fibra e flavonoides, tendo a vitamina A beneficios
para a visdo, 0ssos, € manutencao dos tecidos corporais. Sendo rica também em vitamina C e
compostos fendlicos, onde a sua funcdo antioxidante ajuda a combater os radicais livres
relacionados com o envelhecimento precoce, e alguns tipos de cancros (Somogyi et al., 1996).
O potassio ajuda na elasticidade dos vasos sanguineos, no controlo da pressao arterial e
batimentos cardiacos. A presenca de fibra ajuda a descongestionar o aparelho digestivo,
favorecendo o transito intestinal e contribuindo também na ajuda e prevencdo de doencas
como o colesterol e diabetes. Os flavonoides atuam como protetor cardiaco, analgésico,
antialérgico e doencas cardiovasculares. Também tem sido demonstrado que os flavonoides
previnem ou retardam o desenvolvimento de alguns tipos de cancro (Arabi, 2001).

A polpa deste fruto pode ser usada para queimaduras, cortes, traumatismos ou ainda
para mascaras hidratantes e fortificantes para a pele. Nas folhas ha uma grande concentracao
de taninos, podendo ser usado em artroses, reumatismo ou gota, devido a sua agdo anti-

inflamatoria (Somogyi et al., 1996).



Tabela 2 — Composicdo nutricional por cada 100 g de groselhas vermelhas (Somogyi et al., 1996).

Nutrientes / 100 g fruto
Calorias ( Kcal) 56,0
Gorduratotal (g) 0,2
Colesterol (mg) 0,0
Sédio (mg) 1,0
Potassio (mg) 275,0
Hidratos Carbono (g) 13,4
Fibratotal (g) 4,3
Aclcares (g) 7,4
Proteina(g) 14
Calcio(mg) 33,0
Fosforo (mg) 44,0
Vitamina C (mg) 41,0
VitaminaA(mg) 42,0
Agua(g) 84,0

1.7 Compostos fenolicos nos alimentos

A industria alimentar ao longo dos anos tem vindo a recorrer cada vez mais ao uso de
antioxidantes na preservagdo dos alimentos de maneira a conseguir manter a sua qualidade
por mais tempo. Atualmente hd um grande interesse na procura de novos antioxidantes
naturais, entre esses antioxidantes estdo os compostos fendlicos (Mancini-Filho et al., 1998).

Estes compostos sdo originados no metabolismo secundarios das plantas, e formam-se
sob condicgdes de stress como no caso de alguma infecdo, ferimento, ou radiacbes UV entre
outros (Naczk & Shahidi, 2004).

Os fendlicos insoluveis encontram-se ligados a componentes da parede celular e 0s
fendlicos soluveis estdo compartimentados nos vactolos das células sob a forma livre ou
conjugada (Figura 3) (Mira et al., 2008). Os compostos fendlicos nas plantas tém um papel
fundamental no crescimento e reproducao, contribuindo também na pigmentacdo (Angelo &
Jorge, 2007), tendo ainda um papel nos processos de cor, adstringéncia e aroma nos alimentos
(Soares, 2002). Sendo os compostos fendlicos um pigmento natural nos alimentos, e
participando estes nas varias reac@es que acontecem ao longo do tempo de vida nos alimentos,
podem entdo ser bons indicativos de alteracbes quer quimicas, quer bioquimicas devido as

mudancas de cor (Ribeiro et al., 2007).
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Figura 3 - Esquema representativo duma célula vegetal (Canhoto, 2010) .

Os compostos fendlicos tém vindo cada vez mais a ser estudados devido a serem
capazes de evitar a deterioracdo oxidativa dos alimentos, e também por terem um papel
bastante importante na diminui¢cdo dos danos oxidativos no organismo animal, tendo ainda
propriedades antitumorais, antimutagénicas, anti-inflamatorias, antibacterianas e reducdo da
incidéncia de doencas coronarias. (Cataneo et al., 2008; Maatta et al., 2001).

O uso destes compostos podera ser um bom método de prevencao primario, reduzindo
os riscos de doencas, podendo diminuir os custos farmacéuticos, tal como o sofrimento
causado no doente pela doenca, conseguindo deste modo melhorar a qualidade de vida da
populacdo (Chandra, 2002).

1.8 Cor

A visdo tem um papel bastante importante na escolha dos alimentos, o consumidor é
influenciado pela sua cor e aspeto o que poderéa estimular o apetite, podendo a aparéncia levar
a0 sucesso ou rejeicdo no mercado de determinado produto alimentar (Ribeiro, 2009).

Nos alimentos, a cor deve-se aos pigmentos naturais presentes, podendos estes ser um
bom indicador de possiveis reacdes quimicas e bioquimicas que podem acontecer nos
produtos ao longo do tempo e tratamentos (Ribeiro et al., 2007).

Os habitos alimentares da sociedade potenciam o aparecimento de doengas crénicas
nao transmissiveis devido ao excesso de consumo de alimentos com gorduras saturadas e
acucares simples aliados a um elevado stress e défice na préatica de exercicio fisico. Uma
alimentacdo variada e colorida garante que todos os nutrientes essenciais e recomendados
estejam inseridos na dieta para que o organismo tenha uma boa capacidade de desempenhar
diversos efeitos bioldgicos protetores da satde humana (FAO, 2010).

A percecdo de cores do olho humano tem algumas limitagdes e é sensivel s6 numa

determinada regido do espectro eletromagnético denominada por regido de luz visivel que
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corresponde a comprimentos de onda entre 0os 390 nm e os 750 nm (Gibertoni, 2008). Na
indUstria é necessario haver métodos rapidos, com resultados numéricos e com maior
capacidade de identificar pequenas diferencas na cor, diferencas essas que o olho nao
consegue detetar devido as limitagdes da retina. Para ultrapassar essas barreiras na maioria
das vezes opta-se pelo uso de instrumentos de medicdo de cor, como espectrofotometros ou
colorimetros (Gibertoni, 2008).

Os colorimetros tal como os espectrofotometros, conseguem uma medida objetiva das
caracteristicas da cor conseguindo desta maneira expressar os resultados em graficos ou
numericamente, permitindo resultados mais fiaveis. No caso dos colorimetros, a quantificacéo
da cor segue o principio de funcionamento do olho, onde o objeto reflete uma radiagcdo e com
base na intensidade de cada um dos comprimentos de onda emitidos, obtém-se os parametros
L, a e b identificando desta maneira a cor do objeto. Umas das vantagens dos colorimetros é o
seu baixo custo, tamanho e facil portabilidade (Gibertoni, 2008; Ribeiro et al., 2007). Existem
varios sistemas para a analise de cor, entre eles o Hunter Lab, usando as coordenadas L,
relacionada com a luminosidade, a coordenada a, variando do vermelho (+a) ao verde (-a) e a

coordenada b, variando do amarelo (+b) ao azul (-b) (Ribeiro et al., 2007).

1.9 Desidratacdo osmética

As membranas celulares servem como barreiras naturais, mas nos tecidos vegetais dos
frutos existem espacos intercelulares, que as torna permeaveis a adgua e a solutos de baixo
peso molecular. Estas membranas celulares podem desta forma influenciar bastante a
transferéncia de massa de meios osméticos, dificultando ou impedindo a entrada dos solutos
com um peso molecular elevado (Escobar et al., 2007). A desidratacdo osmotica tem como
base fendmenos de transferéncia de massa entre dois meios, estando estes separados por uma
membrana (Allali et al., 2010).

A imersdo do fruto numa solucdo hiperténica (uma solugdo com uma alta
concentracdo de acucar ou sal), vai provocar diferencas de concentracdes que causardo dois
fluxos simultaneos em contracorrente: saida de agua do alimento para a solucédo para a diluir,
e entrada do soluto da solugdo para o interior do alimento (Figura 4) (Zhao & Xie, 2004;
Osoério et al., 2007). Existe ainda um terceiro fluxo, de saida de compostos naturais do
produto, minerais e vitaminas, alterando por isso a sua composi¢do quimica (Queiroz et al.,
2007).

Como citado em (Torezan et al., 2004), Ponting (1966) prop6s o primeiro processo de

desidratacdo osmética, reduzindo o peso de macads em 50%. Este processo tem vindo ao longo



dos anos a ser utilizado na industria alimentar no processamento de frutas, legumes, peixe ou
carnes. Para além de preservar o0 sabor e certas caracteristicas sensoriais, este processo reduz
também a atividade da agua reduzindo consequentemente o crescimento microbiano, e a
atividade enzimatica que poderia alterar as caracteristicas do produto (Giraldo et al., 2003).
Este processo tem, no entanto, uma grande desvantagem, é muito longo chegando a levar
varios dias (Fito, 1994).

Solucio cnmdtica

Interior fruto

do da fruto

Figura 4 - Representacdo dos fendmenos de transferéncia de massa no processo de desidratagdo osmotica com vacuo.

1.10 Impregnagdo por vacuo

Para diminuir o tempo deste processo, tem-se vindo a estudar a aplicacdo de vacuo na
desidratacdo osmética (Deng & Zhao, 2008; Fito et al., 2001; Zhao & Xie, 2004).

A impregnacdo por vacuo (V) ocorre em duas fases de acordo com 0 mecanismo
hidrodindmico (MHD) devido as mudancas de pressdo, desde que o produto é colocado na
solucdo osmdtica. Primeiro aplica-se vacuo ao sistema num curto periodo de tempo. Os gases
que se encontram nos poros sdo expelidos para o exterior e parte da fase liquida presente neles
é também arrastada para o exterior. Numa segunda fase, a pressdo atmosférica é restabelecida
e é entdo que a solucdo osmotica penetra no produto através dos poros. Uma vez que nesse
momento a quantidade de gas no interior dos poros é inferior a que se encontrava no inicio
quando colocado na solucdo, hd uma maior entrada de liquido, o que explica o porqué das
transferéncias de massa serem muito mais rapidas quando se aplica vacuo do que uma simples
desidratacdo osmotica (Fito, 1994).

Em estudos com desidratacdo osmética por vacuo, demonstrou-se que podem ocorrer
fendmenos de deformacao- relaxagdo (DRP) com o mecanismo MHD.

Quando se da& o primeiro passo na IV, ocorre uma expansao de gas e consequentemente um
aumento do volume do produto até a pressao interior se igualar a pressédo exterior, provocado
assim uma paragem na saida de gases e ocorrendo uma relaxacdo nos poros. A deformacéo do
produto tal como a impregnacdo conseguida vai depender de fatores como, a microestrutura
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do alimento, o tamanho dos poros e sua distribui¢cdo, o tamanho e forma das amostras e a
intensidade do vacuo (Fito et al., 1996).

A 1V tem uma relacdo muito préxima com o desenvolvimento de novos produtos pois
permite uma maior conservacdo ou aumento da qualidade nutricional, por exemplo o0 aumento
de docura (Fito et al., 2001). Este tipo de processo permite uma perda de agua superior a
temperaturas mais baixas, mantendo os aromas, € componentes nutricionais sensiveis ao calor
(Torezan et al., 2004; Zhao & Xie, 2004).

1.11 Solucéo osmdtica

Na escolha da solugdo osmética (SO), tem de se ter em conta o custo e disponibilidade
dos solutos a usar, a massa molecular, as caracteristicas sensoriais, as mudancas no valor
nutricional do produto e toxicidade. O uso de aglicares como solutos, vai permitir diminuir o
escurecimento e também aumentar a docura (Alves et al., 2005; Osorio et al., 2007).

A remocdo de agua e ganho de solidos sao influenciados pelo tipo de agUcar usado na
preparacao das solucdes (Queiroz et al., 2007). Ha& que ter em conta também, a capacidade de
solubilidade, devido a possivel formacdo de uma barreira a volta do fruto, impedindo trocas
de massa e alteracdes na cor (Ribeiro et al., 2008).

As caracteristicas finais do produto vao ser bastante influenciadas pela SO escolhida,
se 0 produto desejado for um fruto com baixo teor de agua, um acucar cujas moléculas sejam
maiores permitira a saida de uma maior quantidade de dgua e impedira a saida de SO. Se pelo
contrério se desejar um produto rico em agua e sélidos, dever-se-a optar por um agticar com

moléculas mais pequenas (Queiroz et al., 2007).

1.12 Temperatura

A temperatura pode ser um dos fatores mais importantes na transferéncia de massa,
pois pode provocar alteracdes nas propriedades das solu¢des osmoticas.

Allali et al. (2010) refere que temperaturas acima da temperatura ambiente aumentam
a taxa de difusdo por se dar um aumento da agitacdo molecular. J& Torezan et al. (2004)
observou que ocorre maior ganho de sélidos e maior perda de agua a temperaturas acima dos
45 °C.
E necesséario ter em atencdo que estas temperaturas podem danificar as caracteristicas do
produto de forma irreversivel (Andrade et al., 2003).

Além do aquecimento das solucdes osmoticas, também é possivel fazer-se um pré-

tratamento térmico, o branqueamento. Este consiste no aquecimento dos frutos em agua ou



vapor vivo por breves periodos de tempo, da ordem das dezenas de segundo, permitindo que
se retire 0 oxigénio presente nos tecidos, o que leva a uma diminuicdo microbiana e

inativagdo de enzimas, preservando mais a fruta (Benevides & Fortunato, 2010).

1.13 Ultrassons

Segundo Mason et al. (1996) os ultrassons sdo ondas mecanicas que se propagam por
qualquer meio material, ndo sendo sentidas pelo Homem.
Sdo inimeras as aplicacbes desta tecnologia, quer em engenharia ou biologia, sendo por
exemplo usados para rompimento de paredes celulares e homogeneizagdo (Korn et al., 2003).

O uso de ultrassons pode provocar alteracbes na transferéncia de massa devido a
diversos fatores tal como o fendmeno de cavitacdo, sendo este um ciclo onde ocorre formacéo
de pequenas bolhas durante a sonicacdo, quando ha colapsos dessas bolhas da-se uma grande
libertacdo de energia para o meio, aumentando a temperatura e pressdo nessa zona (Mason &
Lorimer, 1988).
Segundo Stojanovic & Silva (2007) citado em Deng & Zhao (2008) outros fatores que podem
influenciar a transferéncia de massa sdo as mudancas de estrutura como por exemplo a
formacdo de canais microscépicos e o “Sponge effect”, que consiste numa contracdo e
dilatacdo do material forcando a saida de 4gua da matriz vegetal (Mulet et al., 2003).

O uso de ultrassons tem vindo a ser estudando para desidratagdes osméticas, como por
exemplo em magds (Deng & Zhao, 2008), verificando-se que hd uma maior perda de agua e
ganho de sélidos pelos frutos. Este tratamento podera também ser aplicado com pressdes de

VAcuo.
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2. Material e métodos

A parte experimental deste trabalho foi realizada no laboratério de processamento do
Instituto Superior de Engenharia (ISE) da Universidade do Algarve.

2.1 Matéria-prima

A matéria-prima usada foi a groselha vermelha (Ribes rubrum), produzida na zona
centro do pais, e comercializada pela empresa portuguesa Beirabaga, comprada em
hipermercados da zona de Faro em embalagens de plastico em quantidades de 125 g.

Para este estudo os frutos foram comprados conforme a necessidade devido a
amadurecerem muito rapidamente, alterando por isso as suas propriedades e composicao.
As groselhas foram retiradas da sua embalagem, escolhidas as groselhas sem defeito e
separadas do seu pedunculo, sendo depois lavadas com agua corrente e pesadas. Para cada

experiéncia foram utilizadas 10 g de groselhas.

2.2 Fatores estudados

2.2.1 SolucBes osmoticas

As solucdes foram preparadas misturando a sacarose e/ou frutose com agua destilada,
recorrendo a um banho-maria nas solugbes de maiores concentracbes para facilitar a
dissolugao.

O fruto depois de lavado foi colocado em diferentes solugdes osmoticas optando-se por
sacarose e/ou frutose, a varias concentracdes.

Além do uso da sacarose, optou-se também por se analisar o efeito da frutose, pois
este aclcar tem um baixo peso molecular de 180,16 g/mol em comparacdo a sacarose que tem
342,30 g/mol e as moléculas respetivas também diferem de tamanho, sendo a frutose mais

pequena (Escobar et al., 2007).

2.2.2 Temperatura
As amostras com a respetiva solugédo, foram colocadas em banho-maria de modo a

manter a temperatura desejada ao longo de todo o processo.

Em alguns ensaios foi feito um branqueamento com agua ou vapor vivo aos frutos, que
consistiu em colocar a amostra em agua a 80 °C ou vapor por 30 segundos, antes da aplicacdo
dalVv.
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2.2.3 Ultrassons
Optou-se por verificar se 0 uso de ultrassons seria benéfico ou ndo neste
processamento em diferentes percentagens, 0, 25 e 50% a 20 KHz.
Utilizou-se um sonicador Ultrasonic Homogenizer 4710 series (Cole-Parmer, USA), com uma
sonda V1A de 250 W com um diametro de 13 mm (Cole-Parmer, USA).

2.2.4 Pressio de vacuo

Apb6s o tratamento com ultrassons, as amostras com a solucdo osmotica foram
colocadas num exsicador ligado a uma bomba de vacuo BS 5000-11 (Edwards, England).

Foram aplicadas varias pressdes e cada processo envolvia duas impregnacfes com
uma duracdo de 5 minutos cada e um intervalo de repouso de 15 minutos. No final as
amostras foram retiradas do exsicador e permaneceram em repouso 2 h.

Para manter as amostras imersas nas SO foi utilizado um sistema com rede, permitindo

um tratamento mais eficiente (Figura 5).

Figura 5 — Sistema de rede para manter as groselhas dentro de solugdo durante os tratamentos.

2.2.5 Pectina e Acido Citrico
Segundo Allali et al. (2010), a adicdo de acido citrico melhora o processo de

impregnacdo nas groselhas, pois vai provocar um aquecimento mais rapido com o0s
tratamentos posteriores feitos aos frutos, provocando deste modo um aumento da taxa
osmética. Para comprovar este efeito foram realizados ensaios em que se estudou a sua agéo
quando adicionado antes e quando adicionado posteriormente ao tratamento.

Uma vez que as temperaturas ndo foram muito elevadas, ndo ocorreu extracdo de
pectina, assim para conferir uma textura semelhante a uma compota, a solugdo de aglicar com

groselhas foi necessario adicionar pectina.
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Por pesquisa bibliografica decidiu-se aumentar a temperatura de uma parte, cerca de
20 ml, da SO até aos 80 °C para dissolugdo da pectina (1%) e posteriormente adicionar o
restante da SO (Garcia-Martinez et al., 2002).
Nos casos em que se tinha pH superior a 4, foi necessario adicionar &cido citrico para se
conseguir um pH ideal, entre os 2,5 e 3, para uma compota de textura 6tima (Vendruscolo,
2011).

2.3 Analises Fisico-Quimicas
Apos os tratamentos, todas as amostras foram submetidas a varias analises:

2.3.1 Medicéo Brix
Foram realizadas medigcdes de Brix das amostras e da solucdo onde estas foram

imersas, através de um refratometro (Atago, Japao).

2.3.2 Célculo de massa G/P

As amostras e SO, antes e depois dos tratamentos, foram pesadas de modo a perceber

quanto se ganhou ou perdeu de massa em cada caso usando a seguinte equagao:

G M -M

M = L 100 E 40 1
P( %) Mi quacao

Onde,

M G/P (%) — Percentagem de massa ganha/perdida
M; — Massa inicial dos frutos
Ms — Massa final dos frutos

2.3.3 Medicdo parametros de Cor

Procedeu-se também a medicdo dos parametros de cor (Figura 6) das amostras e
solucBes obtidas depois dos tratamentos, com um calorimetro (Geometria d/8°, iluminante
D65, 10° observer), calibrado em porcelana branca com padrdo x = 84,60; y = 89,46; z = 4,71

de acordo com o sistema Hunter Lab (Dr.Lange, Neurtek, Espanha).

L=100

& 7 &
-

L=0

Figura 6 — Esquema dos parametros de cor (Colorimetria).
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2.3.4 Compostos fenolicos totais

As amostras e solucbes obtidas apds a impregnacio a vacuo, foi realizada a
determinacdo dos compostos fendlicos totais pelo método de Folin—Ciocalteau (Taga et al.,
1984):

2.3.4.1 Curva de calibracéo
Foi construida uma reta de calibracdo com padrdes de acido galico, posteriormente
usada para a determinagdo do teor em compostos fendlicos nas diversas amostras, usando a
Equacéo 2:
Y=10160X+0,007, R*=0,99  Equacio 2

2.3.4.2 Extracdo dos frutos

De modo a conseguir a medi¢cdo dos compostos fendlicos nos frutos, realizou-se a sua
extracdo. As groselhas foram maceradas, e colocadas quantidades entre 0,75 e 1,85 g em
Erlenmeyers de 25 ml, as quais se juntou 15 ml de metanol a 80% de pH 2. Os frascos foram
revestidos com papel de aluminio e mantidos durante 24 h com agitagcdo de 150 rpm, num
agitador KL2 7400 (Edmund Buhler, Alemanha)
No dia seguinte o material foi filtrado e colocado em bal6es aferidos de 25 ml, e o seu volume
perfeito depois com metanol (Fluka).

2.3.4.3 Analise dos compostos fenolicos totais
Nos tubos de ensaio foram colocados 0,2 ml de amostra com 1 ml de Reagente Folin e
0,8 ml de carbonato de sodio. Estes foram mantidos ao escuro durante 30 minutos e
posteriormente analisados a 675 nm no espectrofotometro U-2000 (Hitachi, Jap&o).
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2.4 Ensaios

Uma experiéncia € um procedimento onde se mudam variaveis de maneira a verificar
que alteracGes podem provocar num determinado processo (Montgomery, 1976).

Para se desenvolver um produto torna-se necessario haver um trabalho de pesquisa de

maneira a detetar e resolver os problemas no processo, entender como certos fatores véo
influenciar o produto final e decidir o caminho a seguir para o seu fabrico. Todo este processo
€ moroso e acarreta elevados custos (Montgomery, 1976).
Desde sempre que na pesquisa de respostas para teorias e hipdteses sobre o desconhecido se
realizavam experiéncias, mas sé em 1920, Fisher, com o objetivo de melhorar os processos de
pesquisa, desenvolveu o design de experiéncias (DOE) usando-0 nessa altura na agricultura,
mas sO por volta de 1951 esta técnica se tornou mas conhecida (Silva & Silva, 2011). Outros
grandes impulsionadores nesta area foram Box e Taguchi que nas Ultimas décadas
popularizaram estas técnicas fazendo com que cada vez mais fossem usadas em processos de
fabrico e melhorias de qualidade (Barbetta & Lehrer, 2001).

Montgomery, 1976 propde vérias etapas para 0 desenvolvimento de um produto por

DOE:

Caracterizar o problema

Selecdo dos fatores respetivos niveis que vao influenciar as respostas
Escolha das variaveis dependentes

Selec¢éo do modelo de DOE

Realizag&o das experiéncias

o 0k~ w0 NP

Analise dos dados obtidos e conclusdes

O DOE hoje em dia é bastante usado na industria e desenvolvimento de produtos,
servindo para planear experiéncias, definir o que se pretende estudar, que quantidades e em
que condicoes.

A aplicacdo da metodologia de resposta de superficie (MRS) é uma técnica muito
popular para realizar uma otimizacdo de varios processos industriais, permitindo usar um
grande nimero de varidveis que possam influenciar de alguma forma o sistema em estudo. No
desenvolvimento de novos produtos permite conseguir um desempenho maior e uma maior
qualidade e confianca nos resultados, poupando também em dinheiro e tempo (Barbetta &
Lehrer, 2001).

Com a enorme concorréncia existente entre indudstrias, as vantagens do uso de um

design de experiéncias torna-se obrigatorio para a sua permanéncia no mercado.
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Usou-se a metodologia de resposta de superficie (MRS), com a ajuda do software
Design-Expert 6° (Dx6, 2005) para analisar o efeito das variaveis independentes deste
processo sobre as variaveis dependentes ou respostas. As variaveis independentes usadas
foram a concentracdo de SO, a temperatura, 0 tempo e poténcia de US, a pressdo de IV e
ainda a pectina e pH. As respostas focaram-se no Brix das groselhas, massa G/P pelo fruto,
compostos fendlicos totais e parametros de cor.

Segundo Grizotto et al., (2005), este método é bastante eficaz para se obter uma otimizagéo
entre as variaveis independentes e dependentes, com resultados validos estatisticamente.

Foram realizados 13 ensaios, para estudar a influéncia de varios fatores de modo a
melhorar o processo de impregnacdo no fruto, cuja sequéncia se passa a descrever e é

ilustrada na Figura 7.
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2.4.1 Ensaio 1l

De maneira a testar qual a melhor concentracdo para a solugdo osmética e visto
que ndo ha estudos usando groselhas, utilizou-se como ponto de partida a bibliografia
consultada, usando neste ensaio varias concentracfes de solucdes osmoticas de 25 a 65
°Bx de sacarose (Garcia-Martinez et al., 2002; Osorio et al., 2007). Variou-se a
temperatura entre 0s 25 e 65 °C, VI entre 15 e 25 inHg, com 1, 2 ou 3 pulsos de vacuo e
poténcia de US entre 0 e 50% (Tabela 3).

Tabela 3 - Limites maximos e minimos usados em cada um dos fatores em estudo, no ensaio 1.

Fator Unidades Tipo Minimo Maximo
Temperatura (X,) °C Numeérico 25 65
Concentracao (X,) °Brix Numeérico 25 65

IV (x3) inHg Numeérico 15 25

US (X4) % Categorico 0 50
N° pulsos IV (xs) - Categorico 1 3

Neste ensaio avaliou-se 0 comportamento da temperatura (x;), concentracdo da
SO (x2), pressao de IV (x3), n° de pulsos de vacuo (xs) e US (xs), sobre as respostas
°Brix frutos (y1), massa G/P (y.) e parametros de cor nos frutos, L (ys), a (ys) € b (ys) e

parametros de cor nas SO, L (ys), a (y7) e b (ys).

2.4.1.1 Escolha do Design de experiéncias

Para aplicar o design, foi seguido um procedimento geral (Anderson & Whitcomb,
1999):

1. Primeiro foi escolhida a ordem do polindmio, o que é necessario para posterior
obtencdo de um modelo de previsdo para a reposta estudada. Neste caso optou-
se pelo modelo polinomial quadratico:

Yi= Bo+ B1x1+ Baxz+ B3x3z + Buxy+ PBsxs + B11X] + P22x7 + B33x5 + PagXxy Equacio 3

2
+B55x5 + B12X1X2 + B13X1X3 + B14X1X4 + B15X1X5 + B23X2X3 + BoaXaXy + PrsXaXs
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Em que Y; € o valor da variavel dependente do parametro i, S1, S2, f3, Pa € Bs
representam os coeficientes de regressao linear, fi1, f22, P33, Pas € Pss 0S
coeficientes de regressdao quadratica, Si2, fis, P14, Pis, Poz, Poa € Pas 0S
coeficientes de regressdo de interacdo e X, representa as variaveis
independentes. A significancia do modelo foi testada por analise de variancia
(ANOVA), e teste F (p <0,05).

2. Depois o proprio software gerou um design, com um nimero de pontos em

excesso para o ajustamento do modelo polinomial escolhido.

3. Foi entdo selecionado o nimero minimo de pontos necessarios ao ajuste do
modelo, e efetuada uma sequéncia de avaliacdo-modificacdo do design, de modo
a equilibrar o nimero de graus de liberdade para a avaliagdo do erro puro e para
avaliacdo da falta de ajuste do modelo e também minimizar o erro puro na regido

onde o interesse de analise é maior, a regido central (Figura 8).

4. Adicionaram-se 3 blocos ao design de maneira a este decorrer em 3 dias, de
forma a eliminar o erro devido a serem experiéncias feitas em dias diferentes. De
maneira a avaliar o erro puro, foram feitas réplicas no ponto central e vértices.

No total foi conseguido um design de 54 experiéncias.

StdErr of Design

163078 1 6:078

300 —

Y: Temperatura

2500 25.00 45.00 85.00 65.00

X: Concentracdo SO

Figura 8 — Gréfico standard error do design em estudo no ensaio 1.
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2.4.2 Ensaio 2 — Otimizacdo 1

Realizou-se uma otimizacdo das condicdes de processamento. Como se
pretendia que as groselhas mantivessem a cor vermelha, foram impostas as restricdes
apresentadas na Tabela 4 para os parametros de cor, representativos da cor vermelha.
Pretendia-se também um maximo possivel do valor Brix no fruto tal como massa G/P,

para isso foram impostos os limites mostrados na seguinte Tabela 4.

Tabela 4 — Limites impostos no design para obtencao de valores 6timos de cada uma das respostas em estudo.

Parametro Minimo Maximo
°Brix frutos (y;) 16,00 19,00
Massa G/P (y-) 0,00 0,080

L frutos (ys) 25,00 27,37
a frutos (y,) 10,00 12,67
L SO (ye) 24,00 26,00
a SO (Ys) -0,35 0,00

2.4.3 Ensaio 3
Com este ensaio estudou-se o efeito da percentagem de frutose a substituir
sacarose usada nas SO, do tempo de US, e da temperatura, num total de 12 experiéncias.
A concentracdo de SO e a pressdo na IV continuaram iguais a da otimizacdo anterior
sendo de 65 °Bx e 15 inHg respetivamente, tendo-se aumentado a temperatura para 0s
54 °C. Os limites maximos e minimos usados para os fatores estdo representados na
Tabela 5.

Tabela 5 — Limites maximos e minimos usados em cada um dos fatores em estudo, no ensaio 3.

Fator Unidades Minimo Maximo
% frutose % 0 100
Tempo US Segundos 45 360
244 Ensaio 4

Neste ensaio continuou-se o estudo da influéncia do tempo de US, usando um
minimo de 120 e 600 segundos como tempo maximo. Também se aumentou a pressao

na IV de 15 para 29 inHg continuando com os dois pulsos, e com a mesma concentragéo
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nas SO, com varias percentagens de frutose em substituicdo a sacarose (0, 50 e 100%)

(Tabela 6).

Tabela 6 - Limites maximos e minimos usados em cada um dos fatores em estudo, no ensaio 4.

Fator Unidades Minimo Maximo
% frutose % 0 100
Tempo US  Segundos 120 600

245 Ensaio 5

Nos ensaios anteriores, a groselha utilizada era Holandesa comercializada por

uma empresa de Portugal, mas devido ao comecgo da época de colheita deste fruto em

Portugal, esta empresa s6 colocava a venda no mercado fruto nacional. Assim, foi

decidido prosseguir com o estudo, com o fruto portugués, o qual tinha caracteristicas

diferentes, quer de cor, tamanho e resisténcia aos tratamentos anteriormente

experimentados.

Neste ensaio foi necessario testar o fruto portugués, usando por isso 0S mesmos

fatores anteriores mas a temperatura de 25 °C e a uma pressdo na 1V de 15 inHg e 29

inHg (Tabela 7).

Tabela 7 - Limites maximos e minimos usados em cada um dos fatores em estudo.

Fator Unidades Minimo Maximo
% frutose % 0 100
v inHg 15 29

2.4.6 Ensaio 6

Neste ensaio optou-se por usar SO com 100% frutose, os US foram de 45

segundos variando as poténcias. Estudou-se ainda a influéncia da pressdo na IV

usando valores entre os 15 e 25 inHg (Tabela 8).

Tabela 8 - Limites maximos e minimos usados em cada um dos fatores em estudo no ensaio 6.

Fator Unidades Tipo Minimo Maximo
Concentracao (X;) °Brix Numeérico 40 70

IV (x2) Segundos Numeérico 15 25

US (x3) % Numeérico 0 50

21



2.4.6.1 Escolha do design de experiéncias

Foi projetado um design composto central rotacional e uma metodologia MRS
obtendo-se 17 experiéncias, seguindo o procedimento geral ja explicado no ensaio 1,
onde se avaliou o comportamento da concentracdo da SO (x;), a presséo da IV (x2) e a
poténcia de US (x3) sobre as respostas °Brix frutos (yi1), massa G/P (y.) e parametros de

cor, L (ys), a (y4) e b (ys), usando um modelo polinomial quadrético:

_ 2 2 2
Yi= Bo+ B1x1+ P2xz+ P3x3z+ P11X] + Ba2x3 + P33x3 + B12X1X;

+ B13x1x3 Equagcio 4

Em que Y; é o valor da variavel dependente do parametro i, S, fB. e fs
representam os coeficientes de regressdo linear, f11, S € B3z 0S coeficientes de
regressdo quadratica, S12 e B13 0 coeficiente de regressdo de interacdo e X, representa as
variaveis independentes. A significancia do modelo foi testada por analise de variancia
(ANOVA), e teste F (p <0,05).

Adicionaram-se 3 blocos ao design de maneira a este decorrer em 3 dias, de
forma a eliminar o erro devido a serem experiéncias feitas em dias diferentes. De
maneira a avaliar o erro puro, foram feitas réplicas no ponto central e vértices (Figura
9).

StdErr of Design

Y: Temperatura

25.00 —

25.00 T T T
25.00 35.00 45.00 53.00 a5.00

X: Concentracdo SO

Figura 9 - Gréfico standard error do design em estudo no ensaio 6.
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2.4.7 Ensaio7
Neste ensaio, para o estudo do efeito do branqueamento na groselha, optou-se
por escolher uma das experiéncias feitas no anterior ensaio, a experiéncia 8, onde foi
usada uma concentracdo de SO de 70 °Bx, uma pressdo na IV de 20 inHg e uma
poténcia a 50% de US. O branqueamento foi realizado antes dos tratamentos, e fez-se a

comparacio entre um branqueamento com vapor vivo e com agua.

2.4.8 Ensaio 8

Para o estudo da influéncia do acido citrico, escolheram-se experiéncias ja feitas
num ensaio anterior, de modo a ver se 0 uso do acido citrico melhoraria em algo os
parametros desejados. Desta forma foram escolhidas as experiéncias 4 e 12 do ensaio 6,
cada uma com uma SO de concentracdo diferente (70 e 55 °Bx), decidindo-se escolher
uma das experiéncia em que ocorreu o rebentamento dos frutos para estudar o efeito da
pectina e do &cido citrico nas compotas com frutos nesse estado. A temperatura usada
foi de 25 °C, com uma pressdo na IV de 25 inHg e 2 pulsos. O tempo de US usado foi
45 segundos com poténcias de 25 e 50% (Tabela 9). Neste ensaio a adi¢do do acido

citrico foi sé no final dos tratamentos.

Tabela 9 - Limites maximos e minimos usados em cada um dos fatores em estudo no ensaio 8.

Fator Unidades Minimo  Maximo
Concentracdo SO °Brix 55 70
us % 25 50

2.4.9 Ensaio9
Neste ensaio optou-se por fazer o mesmo estudo que no ensaio 8 mas o &acido
citrico foi adicionado antes de todos os tratamentos, de forma a verificar de que maneira

este influenciava os resultados finais.
2.4.10 Ensaio 10

Estudou-se o efeito do aumento da temperatura, de 25° C para 54 °C com as

mesmas variaveis no ensaio anterior e adicdo de acido citrico também no inicio.
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2.4.11 Ensaio 11
Devido aos resultados obtidos nos ensaios anteriores, optou-se por
concentracdes de SO entre os 33,8 e 0s 76,2 °Bx, usando uma pressao na IV de 25 inHg
com 2 pulsos. O tempo de US foi de 45 segundos a 25% da poténcia e variaram-se as
temperaturas (Tabela 10). O &cido citrico neste ensaio foi adicionado no inicio, antes
dos tratamentos.

Tabela 10 - Limites maximos e minimos usados em cada um dos fatores em estudo no ensaio 11.

Fator Unidades Tipo Minimo Maximo
Temperatura (X,) °C Numeérico 36 64,00
Concentracao (X») °Brix Numeérico 34 76,21

2.4.11.1 Escolha do design de experiéncias

Usando de novo o procedimento ja descrito em ensaios anteriores (Anderson &
Whitcomb, 1999), foi projetado um design composto central rotacional e uma
metodologia MRS obtendo-se um total de 13 experiéncias onde se avaliou o
comportamento da temperatura (X;) e concentragdo da SO (xz), sobre as respostas °Brix
frutos (y1), massa G/P (y.), Compostos fendlicos (y3), parametros de cor nos frutos, L
(va), a (ys) e b (ys) e parametros de cor nas SO, L (y7), a (ys) e b (ys) usando um modelo
polinomial quadratico:

_ 2 2
Yi = Bo+ B1x1+ Baxz+ B11X] + P22x5 + P12X1X;

Em que Yi é o valor da variavel dependente do parametro i, S1 e 52 representam
os coeficientes de regressdo linear, 11 e 22 os coeficientes de regressdo quadratica,
S12 o coeficiente de regressao de interacdo e Xn representa as variaveis independentes.
A significancia do modelo foi testada por analise de variancia (ANOVA), e teste F (p
<0,05).

Além dos vértices, foram também adicionados pontos intermédios de forma a
conseguir mais informacao. Neste design foi usado s6 um dia para a sua elaboracao, nao
tendo sido necessario a adicdo de blocos. De maneira a avaliar o erro puro, foram feitas
réplicas no ponto central (Figura 10).
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Figura 10 - Gréfico standard error do design em estudo no ensaio 11.

2.4.12 Ensaio 12
Devido ao reaparecimento das groselhas de origem Holandesa, fez-se de novo o
ensaio anterior com este novo fruto de maneira a verificar se os resultados eram

semelhantes, para posteriormente se fazer a sua validagéo.

2.4.13 Ensaio 13 — Otimizacdo 2

Realizou-se uma otimizacao das condi¢des de processamento.
De maneira a conseguir um maximo de cor vermelha nas groselhas, um méaximo de
brix, um minimo de massa G/P e maximo de compostos fendlicos totais nos frutos,

foram impostas as restricoes apresentadas na Tabela 11.

Tabela 11 - Limites impostos no design para obtencao de valores 6timos de cada uma das respostas em estudo.

Parametro Minimo Maximo
°Brix frutos (y.) 18,00 21,00
Massa G/P (y-) -41,05  -30,00
Compostos fendlicos totais frutos (ys) 90,00 100,69
L frutos (ya) 25,00 28,91
a frutos (ys) 10,00 12336
L SO (y7) 2511 27,85
a SO (ys) 2,00 5,17
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3. Resultados

3.1Ensaio 1

De acordo com Souza-Neto et al. (2003) num estudo feito com mangas, a
transferéncia de massa é favorecida em solucBes osmoticas mais concentradas,
permitindo que o fruto obtenha um maior ganho de sélidos. O fruto usado neste trabalho
tem caracteristicas diferentes mas obtiveram-se resultados semelhantes, a concentracéo
de sélidos nos frutos aumentou com concentracdes de solucdo osmoética mais elevadas e
com o aumento da temperatura (Figura 11-1). A perda de massa do fruto torna-se maior
com temperaturas altas devido a possiveis danos provocados pela temperatura na pele
do fruto, e a temperaturas mais baixas houve ganho de massa (Figura 11-2). Neste caso
a concentracdo das solugdes ndo tiveram um papel principal na perda de massa, pois
conseguiram-se resultados préximos com altas e baixas concentracoes.
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Figura 11 — Resultados obtidos no ensaio 1 para: 1) concentragdo de solidos nos frutos; 2) percentagem de massa G/P
nos frutos com interagdo da temperatura e concentracéo das SO.
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Na analise dos resultados da cor das groselhas apds os tratamentos, pode-se
verificar pela Figura 12-2 que o parametro a do fruto atingiu um valor maximo para a
temperatura mais alta e para concentracfes de solugdo mais baixas, tal como L e b
(Figura 12-1 e 12-3). Essa intensificacdo do vermelho pode dever-se a concentracdo de
pigmentos devido a desidratacdo sofrida no fruto (Queiroz et al., 2007).

Na cor das solucdes finais, notou-se uma subida de a com o aumento de temperatura e
concentracdo das solucbes (Figura 13-2), o mesmo se verifica para o parametro L
(Figura 13-1).

J& no caso de b, nota-se um aumento muito acentuado com concentragdes mais
altas nas solugdes usadas, tendo neste caso pouca relevancia a temperatura, visto
manter-se praticamente constante quer a altas ou baixas temperaturas. (Figura 13-3)
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Figura 12 — Resultados obtidos no ensaio 1 para a interacdo do: 1) parametro L da groselha; 2) parametro a da groselha; 3)
parametro b da groselha com a temperatura e concentragdo das SO.
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Na Tabela 12 estdo os resultados obtidos da andlise estatistica feita com o
software Design-Expert 6° (Dx6, 2005) aplicada aos resultados obtidos nas respostas
estudadas, o °Brix do fruto, a massa G/P e parametros de cor.

No caso do °Brix do fruto, este apresenta uma regressao significativa e uma falta
de ajuste ndo significativa, tal como se verifica na massa G/P.

Nos parametros de cor dos frutos e SO, o L e a apresentaram uma regressao
significativa, a contrario do parametro b (Tabela 12).

A andlise dos coeficientes de regressdo mostrou um efeito linear para todas as respostas
estudadas (Tabela 13).
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Tabela 12 — Andlise de variancia do modelo ajustado para o °Brix do frutos, massa G/P e parametros de cor dos frutos e

SO, L,aeb.
°Brix fruto . Massa G/P
riagio  O- S0 MO Fue! O 6L SQ MO Fu
Modelo: Linear 10 76,70 7,67 10,29* i Modelo: Linear 7 0,23 0,032 41,73*
Residual 40 29,80 0,75 i Residual 44 0,034 7,13E-04
Falta de ajuste 31 2537 082 1,66 i Falta de ajuste 35 0,025 1,01E-03 0,70
Erro puro 9 444 049 | Erropuro 9  9,16E-03
Total 52 118,8 i Total 53 0,32
|
Rz 0,720 ! Rz 0,869
L fruto L SO
Fonte de | Fonte de
variagao GL SQ MQ  Fuae |Variacéo GL SQ MQ Fualue
Modelo: Linear 4 18,39 4,60 18,04* i Modelo: Linear 7 14,53 2,08 8,08*
Residual 45 11,47 0,25 i Residual 44 11,31 0,26
Falta de ajuste 36 9,71 0,27 1,38 ! Falta de ajuste 35 9,70 0,28 1,55
Erro puro 9 1,76 0,20 I Erropuro 9 1,61 0,18
Total 51 32,59 ! Total 53 25,92
!
Rz 0,616 ! Rz 0,562
a fruto a SO
Fonte de ' Fonte de
variacao GL SQ MQ  Fiae I variacao GL SQ MQ Fualve
Modelo: Linear 7 51,39 7,34 11,42* ! Modelo: Linear 7 17,92 2,56 28,46*
Residual 40 25,71 0,64 ! Residual 42 3,78 0,090
Falta de ajuste 31 20,71 0,67 1,20 ! Falta de ajuste 33 3,19 0,097 1,49
Erro puro 9 5,00 0,56 ! Erro puro 9 0,59 0,065
Total 49 82,92 E Total 51 24,34
i
Rz 0,667 , Rz 0,826
b fruto b SO
Fonte de ' Fonte de
variagao GL SQ MQ  Fyaue 1 Variacéo GL SQ MQ Fualue
Modelo: Linear 7 1,74 0,25 0,143 ! Modelo: Linear 7 1,74 0,25 1,68
Residual 40 5,92 0,15 E Residual 40 5,92 0,15
Falta de ajuste 31 5,00 0,16 1,58 i Falta de ajuste 31 5,00 0,16 1,58
Erro puro 9 0,92 0,10 i Erro puro 9 0,92 0,10
Total 49 853 | Total 49 8,53
i
R2 0,227 | R: 0,227

GL: Graus liberdade; SQ: Soma quadratica; MQ: Média quadratica; * Significativo
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Tabela 13 - Coeficientes de regressdo, mostrando a relacéo entre as variaveis independentes e as respostas.

Coeficientes L a b Mé\/s;a ;rBur[:)); L sol a Sol b Sol
Bo 25,73 10,39 2,68 -0,073 1426 24,41 0,56 0,42
Bl -0,26 -0,20 -0,13 0,018 0,96 0,24 0,18 0,16
B2 0,60 0,98 0,12 -0,078 0,95 -0,39 0,73 -8,47E-04
B3 - -0,12 -0,069 -0,015 0,063 -0,072 0,099 0,011
B4 - -0,26 -0,036 8,72E-03  -0,098 -0,13 -0,096  -4,37E-03
B5 - 0,33 0,15 1,03E-03  -0,23 0,17 -0,015 -0,026
B6 -0,34 -0,43 0,027 5,28E-03 -0,56 -0,16 -0,11 0,073
B7 0,38 0,69 0,028 -1,14E-03 0,27 0,39 -1,88E-03 -5,63E-03

3.2Ensaio 2 - Otimizacéo 1

Com os limites impostos para cada parametro em estudo (Tabela 4) obtiveram-se

as condicBes de processamento 6timas dadas pelas rampas de desejabilidade (Figura

14).
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||
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Temperatura = 25.00
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I

15.00

|

25.00

VI=15.08

Desirability = 0.158

Figura 14 — Rampas de desejabilidade para os parametros considerados e respectiva desejabilidade final.

A concentragdo usada nas SO foi de 65 °Bx a uma temperatura de 25 °C. A

pressdo na IV usada foi de 15 inHg com 1 pulso, usando 25% de poténcia de US (Figura

14).

O resultado obtido foi um aumento da concentracdo de sélidos nos frutos de 10

para 16 °Bx (Figura 15-1), e um ganho de massa de 3,2% (Figura 15-2).

Ao comparar 0os compostos fendlicos presentes nas groselhas frescas com as

groselhas tratadas, notou-se uma perda 18,7% nos frutos (Figura 15-3), e nas SO finais
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estavam presentes 2,82 mg de compostos fendlicos por cada 100 ml de frutos, o que
prova que ocorreu lixiviagdo (Figura 15-4).
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Figura 15 — Gréficos das médias dos resultados com desvio padrdo das experiéncias realizadas no ensaio, sendo a Exp 0 de
groselhas frescas e Exp 1 de groselhas tratadas: 1) °Brix obtido nas groselhas; 2) Massa G/P nas groselhas ; 3) Compostos
fenodlicos totais presentes nas groselhas; 4) Compostos fendlicos totais presentes nas SO.

Em relagdo aos parametros de cor, obteve-se um fruto com menos luminosidade
e com um a menor, em relagdo ao fruto fresco sem tratamentos. Obtiveram-se groselhas

inteiras, sem haver rebentamentos, e com um vermelho brilhante.
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3.3Ensaio 3
Conseguiram-se valores ligeiramente maiores de sélidos nos frutos em solucées
com frutose (Figura 18-1), confirmando que o peso molecular dos solutos influéncia nas
transferéncias de massa (Escobar et al., 2007). Verificou-se que com tempos maiores de
US, os resultados melhoravam em termos de solidos nos frutos (Figura 18-1), como

também foi comprovado em Deng et al. (2008).

Tabela 14 - Fatores em estudo no ensaio 3 para cada uma das experiéncias.

.. Composicao SO Tempo US
Experiéncia

(% frutose) (segundos)
1 0 45
2 50 45
3 100 45
4 0 90
5 50 90
6 100 90
7 0 180
8 50 180
9 100 180
10 0 360
11 50 360
12 100 360

O aumento de temperatura juntamente com tempos maiores de tratamento,
provocou grandes perdas de massa no fruto, como seria de esperar, visto que ha
favorecimento da saida de agua do fruto para o exterior (Figura 18-2).

Quanto aos compostos fendlicos totais, houve um aumento desses compostos
para tempos maiores de ultrassons devido a sua libertacdo das células pés-rompimento
(Figura 18-3). Ndo houve muita perda de compostos fenodlicos dos frutos para as

solugdes osmoticas (Figura 18-4).
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Quando se observaram os parametros de cor dos frutos, houve um ligeiro

aumento de a com o aumento de tempo de ultrassons, 0 que se traduz num reforgo da

cor vermelha das groselhas (Figura 19-1) e enquanto que L e b praticamente nédo

sofreram alteracGes em relacdo aos frutos frescos (Figura 19-1 e Figura 19-3). As SO

ganham pouca cor ao longo do processo e com 0 aumento de tempo de US (Figura 20).
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3.4Ensaio 4

Visto que no ensaio anterior os maiores ganhos de acglcar se obtiveram com
tempos maiores tempos de US, decidiu-se entdo experimentar novos tempos.

Neste caso com uma pressdo mais elevada, verificou-se que houve rebentamento
de alguns frutos, devido ao fendmeno de deformacdo-relaxacdo que ocorre devido a
saida de liquido e gas do interior do fruto que pode provocar alteracdes irreversiveis nos
poros levando geralmente a perda de rigidez ou rotura da parede celular (Chiralt et al.,
2001).

Tabela 15 - Fatores em estudo no ensaio 4 para cada uma das experiéncias.

Composigao SO Tempo US

Experiéncia
(% Frutose) (segundos)
1 0 120
2 50 120
3 100 120
4 0 240
5 50 240
6 100 240
7 0 480
8 50 480
9 100 480
10 0 600
11 50 600
12 100 600

Para tempos maiores de US ocorreu um aumento de sélidos nos frutos, e com
SO de 100% frutose (Figura 21-1).

Até tempos de ultrassons de 240 segundos houve ganho de massa por parte dos
frutos, com tempos maiores ocorreu perda de massa, 0 que justifica o maior °Brix nos
frutos nesses tempos mais elevados (Figura 21-2).

Nos compostos fenolicos totais das groselhas verificou-se uma subida nas
experiéncias que sofreram US até 240 segundos com as solucdes de 0 e 50% de frutose,
valores que depois vao decrescendo ao longo do aumento de tempo de US.

Os US provocaram uma diminuicdo nos valores dos compostos fenélicos quanto maior
for o tempo a que as groselhas estdo expostas a este tratamento, devido possivelmente a
maior perda de massa que ocorre (Figura 21-3).
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Como era esperado devido aos ensaios anteriores, 0s compostos fendlicos nas solucdes
obtidas depois dos tratamentos vdo aumentando com tempos maiores de US, e as
solucBes com 100% frutose sdo as que apresentaram mais compostos fendlicos (Figura
21-4).
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Figura 21 - Graficos das médias dos resultados com desvio padrao das experiéncias realizadas no ensaio 4, sendo a Exp 0 de
groselhas frescas e as restantes Exp de groselhas tratadas: 1) °Brix obtido nas groselhas; 2) Massa G/P nas groselhas ; 3)
Compostos fendlicos totais presentes nas groselhas; 4) Compostos fendlicos totais presentes nas SO.

Conseguiu-se obter frutos que depois dos tratamentos tinham os parametros de
cor muito proximos dos frutos frescos, sé as experiéncias que sofreram maior tempos de
US, 600 segundos, ficaram com valores um pouco mais abaixo (Figura 22). Ja nas
solugdes os parametros a e b, subiram ligeiramente comparados com as solucdes

osmoticas iniciais (Figura 23).
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3.5Ensaio 5

Nos ensaios anteriores, a groselha era Holandesa comercializada por uma
empresa de Portugal, mas devido ao comeco da época de colheita deste fruto em
Portugal, esta empresa so colocava a venda no mercado fruto nacional. Devido a isso,
este estudo também teve de alterar o fruto, o qual tinha caracteristicas diferentes, quer
de cor, tamanho e resisténcia aos tratamentos antes experimentados.

Como o fruto era menos resistente, optou-se por fazer apenas 45 segundos de US
a 25%, pois em testes preliminares comprovou-se menor resisténcia do fruto. Na tabela

16 estdo descritos os fatores em estudo usados neste ensaio.

Tabela 16 - Fatores em estudo no ensaio 5 para cada uma das experiéncias.

.. Composicédo SO )
Experiéncia IV (inHg)
(% Frutose)
1A 0 29
2A 50 29
3A 100 29
1B 0 15
2B 50 15
3B 100 15

Verificou-se que as experiéncias onde se aplicou menor pressdo, ndo tiveram um
aumento no valor de °Brix (Figura 24-1-B), mas com 0 aumento de pressdo e o uso de
uma SO de 100% frutose obtiveram-se frutos com maiores concentracdes de solidos,
mas trouxe uma desvantagem que era o rebentamento da maioria dos frutos (Figura 24-
1-A).

Na questdo dos compostos fendlicos, os frutos com SO de 100% frutose,
perderam mais destes compostos que com as outras duas solucbes (Figura 24-3), o que
fez aumentar os valores dos compostos presentes nas solucdes finais, devido a

lixiviagdo ( Figura 24-4).
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Observou-se que os tratamentos ndo afetaram muito o parametro L dos frutos,
havendo também um aumento da cor vermelha com ambas as pressdes (Figura 26-1).
Verifica-se ainda que para SO de 50% de frutose com pressdo mais elevada ocorre um
aumento nos trés parametros, ocorrendo 0 oposto com a pressdo mais baixa.

Pode-se ver pela Figura 26-2-A que nas solucdes onde foi aplicada maior

pressdo se obteve uma cor mais vermelha.
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Figura 25 - Graficos das médias dos resultados com desvio padrdo dos parametros de cor do ensaio 5, sendo Exp 0 para groselhas
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3.6 Ensaio 6
Seria de esperar que a pressdes mais elevadas se obteria melhores resultados
como em ensaios anteriores, com as groselhas da Holanda, mas isso ndo se verificou,
tendo obtido resultados semelhantes com pressdes mais baixas. Essas altas pressdes sO
provocaram o aumento de perda de massa do fruto e por vezes o0 seu rebentamento.

Na tabela 17 estdo descritos os fatores usados para cada uma das experiéncias.

Tabela 17 - Fatores em estudo no ensaio 6 para cada uma das experiéncias.

Experiéncia SO (°Bx) IV (inHg) Us (%)
1 40 15 25
3 40 25 25
5 40 20 0
7 40 20 50
9 55 15 0

10 55 25 0
11 55 15 50
12 55 25 50
13 55 20 25
14 55 20 25
15 55 20 25
16 55 20 25
17 55 20 25
2 70 15 25
4 70 25 25
6 70 20 0
8 70 20 50

Neste caso a variacdo da concentracdo das SO ndo levou a qualquer conclusdo em
relacédo ao aumento do °Brix das groselhas.
Verificou-se um ligeiro aumento de impregnagdo usando uma percentagem de 25% de
ultrassons.
Na questdo dos compostos fendlicos totais, também ndo se obteve uma regra
para o seu aumento ou diminuicdo em relacdo aos fatores estudados.
Nos parametros de cor notou-se um aumento de luminosidade e da cor vermelha

nos frutos que sofreram um tratamento a pressdes mais altas (Figura 27-2).
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Figura 27 - Graficos das médias dos resultados com desvio padrdo dos parametros de cor do ensaio 6, sendo Exp 0 para groselhas
frescas e as restantes Exp para groselhas tratadas: 1) Resultados dos valores de L; 2) Resultados dos valores de a.
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Figura 28 - Graficos das médias dos resultados com desvio padrdo dos parametros de cor do ensaio 6, sendo Exp 0 para SO fresca
e as restantes Exp para SO tratadas: 1) Resultados dos valores de L; 2) Resultados dos valores de a.

3.7 Ensaio 7

Para as condicOes estudadas verificou-se que com um branqueamento feito a
vapor vivo, Exp 1, obtiveram-se valores mais altos de °Brix mas teve a desvantagem de
rebentar o fruto, fazendo-o perder mais massa comparando com o branqueamento feito
com agua, Exp 2, pois neste caso mais frutos permaneceram intactos.

Conseguiram-se aumentos de °Brix nos frutos na amostra com pré-tratamento
em 4agua, jA na amostra pré-tratada com vapor vivo, conseguiu um aumento muito
menor (Figura 29-1).

Nos resultados de percentagem de Massa G/P, verificou-se que o branqueamento
a vapor conduz a uma maior perda de massa no fruto, ocorrendo na maioria dos casos

rebentamento (Figura 29-2).
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Os valores dos compostos fendlicos totais dos frutos nos dois casos foram altos

mesmo tendo sido usada uma temperatura tao alta como pré-tratamento (Figura 30-3).
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Figura 29 - Graficos das médias dos resultados com desvio padrdo das experiéncias realizadas no ensaio, sendo a Exp 0 de

groselhas frescas e as Exp 1 e 2 de groselhas tratadas, com branqueamento de agua e vapor vivo respetivamente : 1) °Brix obtido
nas groselhas; 2) Massa G/P nas groselhas
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Figura 30 — Graficos das médias dos resultados com desvio padrao das experiéncias realizadas no ensaio 7, sendo a Exp 0 de

groselhas frescas e as Exp 1 e 2 de groselhas tratadas, com branqueamento de agua e vapor vivo respetivamente: 1) Compostos
fenodlicos totais presentes nas groselhas; 2) Compostos fendlicos totais presentes nas SO.

No caso das caracteristicas de cor, ndo se verificam muitas diferengas em relacéo
ao fruto inicial, ndo havendo muita perda de cor, nem luminosidade (Figura 31). Nas
solucBes finais onde se encontram os frutos apos tratamentos, os que foram sujeitos a
vapor ficaram com uma cor mais intensa, havendo também uma ligeira diminuicéo na

luminosidade, em relagdo aos tratados com branqueamento em agua (Figura 32).
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Figura 32 - Graficos das médias dos resultados com desvio padrdo dos parametros de cor do ensaio 7, sendo Exp O para SO
fresca e as Exp 1 e 2 para SO tratadas: 1) Resultados dos valores de L; 2) Resultados dos valores de a; 3) Resultados dos valores

de b.
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3.8Ensaio 8

De maneira a estudar a acdo do acido citrico na producdo de compota, foram
impostas as condi¢des apresentadas na Tabela 18.

Tabela 18 - Fatores em estudo no ensaio 8 para cada uma das experiéncias.

Experiéncia SO (°Bx) IV (inHg) US (%)

55 25 50
70 25 25

Com a concentragao mais baixa de SO obteve-se um fruto com maior °Brix ap6s
os tratamentos em comparacdo com o fruto numa solucdo de maior concentracéo
(Figura 33-1).

A perda de massa no fruto foi maior com solucdo de concentragbes mais baixas, cerca
de 8% (Figura 33-2).

Comparando os compostos fendlicos totais que se obtiveram, verificou-se que 0s

frutos com uma SO menos concentrada ficaram com valores mais altos (Figura 33-3),

ao contrério das suas solucdes finais ( Figura 33-4).
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Figura 33 — Graficos das médias dos resultados com desvio padrdo das experiéncias realizadas no ensaio 8, sendo a Exp 0 de
groselhas frescas e as Exp 1 e 2 de groselhas tratadas: 1) °Brix obtido nas groselhas; 2) Massa G/P nas groselhas ; 3) Compostos
fenodlicos totais presentes nas groselhas; 4) Compostos fendlicos totais presentes nas SO.
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Neste ensaio obtiveram-se frutos cujas caracteristicas de cor ndo se alteraram
muito, e no caso da experiéncia com SO de concentragdo mais elevada conseguiu-se
aumentar o seu vermelho (Figura 34). No final as solugdes perderam um pouco de
luminosidade em relacdo a solugdo inicial, e houve um aumento do parametro a,

indicando um ligeiro ganho de cor vermelha (Figura 35, Figura 36).
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Figura 34 - Graficos das médias dos resultados com desvio padrdo dos parametros de cor do ensaio 8, sendo Exp O para groselhas
frescas e as Exp 1 e 2 para groselhas tratadas: 1) Resultados dos valores de L; 2) Resultados dos valores de a; 3) Resultados dos
valores de b.

48



i

[Tl ™A

B~ @

™ —

o o

7] I o

- 1 m

i - |

+
b T T T T T T
1 0 1 2 0 1 2
Exp Exp
|
T 3
| |
B |
e
‘a
3 a 1 2
Exp

Figura 35 - Gréaficos das médias dos resultados com desvio padrédo dos parametros de cor do ensaio 8, sendo Exp 0 para SO
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valores de b.

Figura 36 — Frutos em SO (simulagéo de compota) apds tratamentos.
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3.9Ensaio 9

Neste ensaio optou-se por fazer o mesmo estudo que no ensaio 8 mas o acido
citrico foi adicionado antes de todos os tratamentos (Tabela 19), de forma a verificar de
que maneira este influenciava os resultados finais. Allali (2010) demonstrou que 0 uso
de é&cido citrico pode provocar alteracdes estruturais nos tecidos dos frutos mas
verificou-se que ao adicionar &cido citrico antes dos tratamentos, usando uma
temperatura de 25°C ao longo do processo, ndo conduziu a um aumento consideravel do
°Brix dos frutos, mesmo a concentracfes mais altas e pressbes de vacuo elevadas
(Figura 37-1). A perda de massa nos frutos foi praticamente igual nas duas experiéncias
(Figura 37-2).

Tabela 19 - Fatores em estudo no ensaio 9 para cada uma das amostras.

Experiéncia SO (°Bx) IV (inHg) US (%)

55 25 50
70 25 25

Nos compostos fendlicos como nos restantes ensaios, houve um aumento nas
experiéncias, sendo mais elevado para SO de concentra¢do mais baixa (Figura 37-3). Ja
nas solucdes finais, observou-se o contrario, a solucdo que ganhou mais compostos

fendlicos foi a de concentragdo mais baixa (Figura 37-4).
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Neste ensaio obtiveram-se frutos ligeiramente menos vermelhos e com menor
luminosidade que os frutos frescos (Figura 38), e como seria de esperar, as solucdes
finais ganharam um tom vermelho (Figura 39, Figura 40).
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Figura 38 - Graficos das médias dos resultados com desvio padrao dos parametros de cor do ensaio 9, sendo Exp 0 para groselhas
frescas e as Exp 1 e 2 para groselhas tratadas: 1) Resultados dos valores de L; 2) Resultados dos valores de a; 3) Resultados dos

valores de b.
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Figura 39 - Graficos das médias dos resultados com desvio padrdo dos parametros de cor do ensaio 9, sendo Exp 0 para SO

fresca e as Exp 1 e 2 para SO tratadas: 1) Resultados dos valores de L; 2) Resultados dos valores de a; 3) Resultados dos
valores de b.
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Figura 40 - Fotografia dos frutos e SO ap6s tratamentos, com respectivo nimero de experiéncia.

3.10 Ensaio 10

Neste caso foi-se verificar o efeito do aumento da temperatura, de 25 °C para 54
°C nos tratamentos usados no ensaio 9 (Tabela 20), com o &cido citrico no inicio.

Tabela 20 - Fatores em estudo no ensaio 10 para cada uma das experiéncias.

Experiéncia SO (°Bx) US (%)

55 50
70 25

Com o uso de temperatura, conseguiu-se obter valores de °Brix nos frutos perto
dos 13 com as SO a concentraces mais baixas (Figura 41-1). Os frutos em solugdes de
maior concentracdo sofreram rebentamento e alguns desfizeram-se totalmente (Figura
41-2).

Os compostos fendlicos totais aumentaram bastante devido a temperatura
(Figura 41-3) e como se pode ver ndo se perderam muitos para a solucdo (Figura 41-4).
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Figura 41 — Gréficos das médias dos resultados com desvio padrdo das experiéncias realizadas no ensaio 10, sendo a Exp 0 de
groselhas frescas e as Exp 1 e 2 de groselhas tratadas: 1) °Brix obtido nas groselhas; 2) Massa G/P nas groselhas ; 3) Compostos
fenodlicos totais presentes nas groselhas; 4) Compostos fendlicos totais presentes nas SO.

Os tratamentos realizados aos frutos permitiram conseguir obter uma
luminosidade um pouco acima dos frescos, e um aumento do vermelho em ambas as
amostras (Figura 42). Nas solucbes hd uma descida no valor da luminosidade e um
ganho elevado de cor principalmente na Exp 2 devido ao rebentamento das groselhas
(Figura 43, Figura 44).
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Figura 43 - Gréaficos das médias dos resultados com desvio padrdo dos parametros de cor do ensaio 10, sendo Exp 0 para SO
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Figura 44 - Frutos em SO (simulacio de compota) apds tratamentos, com respectivo nimero de experiéncia do
ensaio 10.

3.11 Ensaio 11

Com o aumento da temperatura e com SO de menor concentracdo obtiveram-se
em alguns casos maiores concentracdes de sélidos nos frutos. Nas perdas de massa nos
frutos, observou-se que quanto maior for a temperatura e a concentracdo das solugdes,
mais perda ocorre (Figura 45-1 e 45-2).

Nos compostos fendlicos totais das groselhas conseguiu-se um aumento destes
compostos na maioria das experiéncias em relacdo as frescas que tinham cerca de 90,5
mg/100 ml, tendo-se obtido os melhores resultados com valores intermédios (Figura 45-
3).
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Figura 45 — Ensaio 11: 1) concentracdo de s6lidos nos frutos; 2) percentagem de massa G/P nos frutos; 3) teor de compostos
fendlicos com interacdo da temperatura e concentragdo das SO.
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L fruto

A luminosidade dos frutos aumentou a temperaturas altas e com SO de
concentracdes baixas, ja 0 parametro a tendeu para valores mais altos com temperaturas
intermédias a concentragdes também baixas (Figura 46). As SO obtidas ap6s 0s
tratamentos, ganham cor vermelha com concentracfes e temperaturas altas (Figura 47).
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Figura 46 — Interacdo do: 1) parametro L da groselha; 2) parametro a da groselha; 3) pardmetro b da groselha com a

temperatura e concentracéo das SO no ensaio 11.
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3.12 Ensaio 12

Devido a reaparecimento das groselhas de origem Holandesa, fez-se de novo o
ensaio anterior com este novo fruto de maneira a verificar se 0s resultados eram
parecidos, para se poder fazer a sua validacao.

Continuou-se a obter maior °Brix nos frutos a temperaturas elevadas e SO de
concentracdo baixa, tendo sido a variacdo de temperatura o fator principal de variacao
(Figura 49-1).

J& nas perdas de massa dos frutos verificou-se que as variacdes na temperatura
ndo foram a principal causa, mas sim a concentragdo das SO, onde houve uma maior
perda de massa com concentrages altas (Figura 49-2).

Os frutos frescos que ndo foram sujeitos a qualquer tratamento, tinham cerca de
94,99 mg/100 ml de compostos fendlicos totais, e em comparacdo com os frutos
tratados, houve amostras que aumentaram um pouco esses valores com temperaturas
altas e de novo com solucGes de concentragdes mais baixas, tendo a amostra com maior
valor, cerca de 100 mg/100 ml. Nas amostras onde houve perda de compostos, o valor
mais baixo obtido tinha 68,10 mg/100 ml. Como se pode ver na Figura 49-3, o fator que
influéncia mais o ganho ou perda de compostos fendlicos é a concentracao das solugdes,

embora a temperatura também influencia ligeiramente.
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Figura 49 — Ensaio 12: 1) concentracéo de sdlidos nos frutos; 2) percentagem de massa G/P nos frutos; 3) teor de compostos
fendlicos com interacdo da temperatura e concentragdo das SO.
59



Para a luminosidade conseguiu-se obter frutos apds tratamentos com valores
acima das groselhas frescas e que estes valores aumentavam com o0 aumento da
temperatura e com o0 uso de SO de concentragdes baixas, sendo mais uma vez a
concentracdo das SO a principal causa de variagdo. Em relacdo ao parédmetro a,
conseguiu-se aumentar a cor vermelha do fruto na maioria dos casos, e que este
aumentava com as mesmas caracteristicas de temperatura e SO que a luminosidade, mas

neste caso a temperatura tinha o principal papel nas mudancas (Figura 50).
No caso da andlise das SO finais, ocorre perda de luminosidade em relacdo a

solugdo inicial, pois esta aumenta para temperaturas baixas e solucGes de alta
concentracdo. Nota-se um ganho de cor vermelha nestas solucGes, e seria tanto maior

quanto maior fosse a temperatura e a concentracdo das solugdes osmoticas iniciais

(Figura 51).
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Figura 50 - Interagdo do: 1) pardmetro L da groselha; 3) pardmetro a da groselha; 3) pardmetro b da groselha com a
temperatura e concentragdo das SO, no ensaio 12.
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Figura 52 - 1) solugBes osmoticas finais; 2) frutos apds tratamentos, com respectivo nimero de amostra.
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As varias respostas obtidas foi feita uma analise de variancia (ANOVA).

No caso do °Brix do fruto apresenta uma regressao significativa e uma falta de ajuste

ndo significativa, tal como na massa G/P (Tabela 21).

Tabela 21 - Analise de variancia do modelo ajustado para o °Brix dos frutos, massa G/P e compostos fendlicos totais

dos frutos e SO.
°Brix fruto Massa G/P
Fonte de . Fonte de
variagio GL SQ MQ  Fvalue ! variagio SQ MQ  Fvalue
. | .
Modelo: 4500 2111 1010+ Modelor o w0180 31501 1162*
Linear ! Linear
Residual 8 16,69 2,09 | Residual 9 24475 27,19
[
Faltade o 4 69 294 013 ¢ FABOE o073 3655 236
ajuste | ajuste
Erro puro 3 2,00 0,67 | Erropuro 4 62,02 15,51
Total 10 58,91 I Total 11 876,57
[
R 0717 | R” 0721
Compostos fenolicos totais fruto Compostos fenolicos totais SO
Fonte de . Fonte de
variagio SQ MQ  Fvalue ! variagio SQ MQ  Fvalue
. | .
Modelo: o 23135 36568 448+ @ MOGEIO: o 14073 2815 1155+
Linear ! Linear
Residual 9 735,29 81,70 | Residual 7 17,06 244
[
Faltade o 40301 gog0 097 @ fABAE 4 s 116 034
ajuste | ajuste
Erro puro 4 332,28 83,07 | Erropuro 4 1359 3,40
Total 11 1466,64 ! Total 12 157,79
[
R 0,499 ! R 0,892

GL: Graus liberdade; SQ: Soma quadratica; MQ: Média quadratica; * Significativo

Nos parametros de cor a dos frutos e SO, ambos apresentaram uma regressao
significativa, a contrario do parametro b onde este é ndo significativo.
Para os parametros de cor L apresentaram uma regressdo nao significativa nos frutos e
significativa nas SO (Tabela 22).

Em relacdo ao coeficiente de determinacdo (R?), no caso dos parametros de cor
das SO L e a obtiveram-se valores altos, 0,9283 e 0,9390 respetivamente, indicando que
para os modelos ajustados foram estatisticamente significativos (Tabela 22).
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Tabela 22 - Anélise de variancia do modelo ajustado para os parametros de cor L, a e b dos frutos e SO.

L fruto L SO
Fonte de | Fontede
variacao GL SQ MQ  Fune | variacdo GL S MQ  Faue
Modelo: Linear 3 455 152 210 | Modelo: 605 121 1813*
| Quadratico
Residual 7 5,05 0,72 | Residual 7 0,47 0,067
Faltadeajuste 4 308 077 118 | raade 023 0075 1.26
| ajuste
Erro puro 3 19 0,65 | Erro puro 4 0,24 0,060
Total 10 9,60 | Total 12 6,51
i
R? 0474 | R 0,928
afruto aSo
Fonte de i Fonte de
Val’ia(;éo GL SQ MQ Fvalue : Variagéo GL SQ MQ Fvalue
Modelo: Linear 2 1554 7.77 16.74%, MOdelor o onhs 501 2153+
i Quadratico
Residual 9 418 046 : Residual 7 1,63 0,23
Faltadeajuste 5 254 051 124 | FABde 4 hes 028 140
! ajuste
Erro puro 4 1,64 0,41 : Erro puro 4 0,79 0,20
Total 11 19,72 : Total 12 26,66
R 0,788 | R 0,939
b fruto b SO
Fonte de i Fonte de
variagio GL SQ MQ  Fuaie : variacdo GL SQ MQ Fualue
Modelo: ©  Modelo:
Quadratico 4 3,89 0,97 1,49 | Quadrético 5 05 010 3,07
Residual 8 521 0,65 : Residual 7 0,23 0,032
Faltadeajuste 4 102 026 024 | rarade 3 008l 0027 074
! ajuste
Erro puro 4 418 1,05 | Erropuro 4 0,5 0,036
Total 12 9,10 L Total 12 073
R? 0428 | R? 0,687

GL: Graus liberdade; SQ: Soma quadratica; MQ: Média quadratica; * Significativo
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A analise dos coeficientes de regressao mostrou um efeito linear para o °Brix dos
fruto, massa G/P, compostos fendlicos totais quer dos frutos quer das SO, e para 0s
parametros do fruto, L e a. Ja para os parametros de cor das SO obteve-se um efeito
quadrético, tal como no b dos frutos (Tabela 23 e Tabela 24).

Tabela 23 - Coeficientes de regressdo, mostrando a relacédo entre as variaveis independentes e as respostas, Massa
G/P, °Brix fruto e compostos fendlicos totais dos frutos e SO.

Cocficientes ~ Massa G/P Brix Compostos fendlicos ~ Compostos fendlicos

fruto totais fruto totais SO
Bo -25,6 16,43 83,17 14,11
Bl 9,51 -0,45 -10,77 -1,40
B2 3,28 2,64 2,60 2,74
Bl1 - - - -2,17
B22 - - - -2,40
B12 - - - -0,37

Tabela 24 - Coeficientes de regressdo, mostrando a relacédo entre as variaveis independentes e as respostas dos
parametros de cor dos frutos e SO.

Coeficientes L a b L sol a Sol b Sol
Bo 27,66 10,34 4,22 25,77 2,75 1,14
BB1 -0,28 -1,29 -0,046 0,021 0,80 0,15
B2 0,78 0,63 0,23 -0,63 1,38 0,08
B11 - - - 7,95E-03 0,12 -0,18
B22 - - -0,45 0,58 -0,72 0,021
B12 -0,29 - 0,71 -0,36 0,45 0,081

3.13 Ensaio 13 — Otimizagéo 2 e Validacéo

Com os limites impostos para cada parametro em estudo (Tabela 9) obtiveram-se
as condicdes de processamento 6timas de SO e temperatura, dadas pelas rampas de
desejabilidade. Para as SO utilizou-se uma concentracdo de 40 °Bx a uma temperatura
de 60 °C, usando 25 inHg de IV com 2 pulsos e US a 25% de poténcia durante 45
segundos (Figura 53).
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Condicoes de processamento o6timas
—_—
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e

25 --T M S 30 5w
LT -~ g ] L~
12 2 2

|
k10513 -10 023

AT 28 908 8006 13 3

L= 28 0TH at= A3 IRy Maisa GF = 7 0565 i fruto = 1543225

— — w w
- 2 : K
— —|_’-I ) L 681 100 53 M o]
25112 2785 0184 E
Fendacos indo = 66 4455 Brix sofug A0 = 45 4377
L* 50 = 26 0045 x50 = 2 20349

Deesirability = 0.387

Figura 53 - Rampas ae agesejapingaqge para 0s parametros Consigeraaos, resuitaaos onuaos por previsao atraves ao moaeio
matematico e respetiva desejabilidade final.

No laboratério foi-se verificar se o0s valores previstos pelos modelos
matematicos para as condi¢Bes de processamento étimas eram semelhantes.

Pela comparacdo dos valores previstos com 0s obtidos, pode-se ver que nos
pardmetros mais importantes neste estudo como o °Brix do fruto, compostos fendlicos
nos frutos, L e a, as diferengas ndo foram significativas, ficando dentro dos limites de
erro. Ja nos outros parametros a diferenca é significativa mas ndo sdo valores muito
distantes (Figura 54, Tabela 25).

120
100
80

60

= Obtidos

40 T

« Previsto

[
[ ]
=

20

I

“Brix fruto  °Brix SO Massa G/P Compostos L frutos a frutos L S0 a 50
Fendlicos
frutos

-20

4
-40

Figura 54 — Representacdo dos resultados obtidos e dos previstos para os varios parametros estudados com respetivo intervalo
de erro.
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Tabela 25 — Resultados obtidos e previstos dos varios parametros em estudo.

R ) . Massa G/P ~ Compostos fendlicos totais
Parametro °Brix frutos °Brix SO

frutos (%) frutos (mg/100ml)
Previstos 19,00 45,42 -32,00 96,45
Obtidos 18,60+3,72 392+ 1,24 -3505+2,38 102,51 + 17,24
Parametro L frutos a frutos L SO a SO
Previstos 22,16 12,23 26,04 2,30
Obtidos 28,81+0,98 12,82+358 23,85+2,24 5,08 £ 0,59

3.14 Compota tradicional

Foi feita uma compota tradicional com groselhas, de maneira a mostrar as
diferencas existentes entre a compota feita com frutos tratados com as condi¢des 6timas.

A compota foi feita numa proporcdo de 50/50 de sacarose e groselhas tendo-se
fervido a mistura até obtencdo de um °Brix final de 70, onde os frutos estéo rebentados
e a maioria praticamente desfeitos. Os compostos fendlicos totais foram de cerca de 63
mg/100 ml, muito abaixo dos frutos frescos que tinham 95 mg/100 ml de compostos
(Tabela 26).

Tabela 26 — Resultados obtidos da analise da compota feita de groselhas frescas sem tratamento.

Compostos fendlicos totais
(mg/100ml)
Frutos frescos 2,58 70 63,36

Compota pH °Brix

Neste caso ndo foi adicionado &cido citrico nem pectina, mas como os frutos
ficaram destruidos libertaram toda a pectina contida, o0 que tornou a compota com uma
consisténcia demasiado dura e compacta, 0 que ndao aconteceu com o produto elaborado

neste estudo com as groselhas tratadas.
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3.14.1 Comparacdo entre compota tradicional € compota com impregnacao

Pode ver-se que a compota tradicional (Tabela 27) tem uma luminosidade
bastante mais baixa comparando com a compota feita de groselhas tratadas, fazendo

com que a sua cor seja muito mais escura (Figura 55).

Tabela 27 — Comparacéo dos valores dos parametros de cor analizados da compota tradicional e
compota com impregnacéo.

Amostra L a b
e Compotatradicional _ __ 22162 _ 3368 _ 1138
Compota com impregnacdo Frutos 28,809 12,816 4,308
Compota com impregnacdo SO 25,486 8,092 2,723

Enquanto para a receita tradicional, se obteve uma compota homogénea com 70
°Bx, devido a todos os frutos terem rebentado, na receita com frutos tratados,

permaneceram inteiros e com 18,6 °Bx, estando estes num meio com 39,2 °Bx.

Receita com
impregnacao

Receita
Tradicional

SO: 39,2 “Bs

Compota: 70 °Bx

Groselha: 18,6 °Bx

Figura 55 — Compota com impregnagdo e compota pela receita tradicional.

De acordo como Decreto-Lei n® 230/2003 de 27 de Setembro, um produto para
ser chamado doce € resultante da mistura do uso de polme, acucar e agua, até adquirir
uma consisténcia gelificada. Para cada 1000 g de produto a quantidade de polme usado
ndo pode ser inferior a 250 g no caso das groselhas vermelhas.

Para um doce extra, € necessario 0 uso de agucares, dgua e polme ndo concentrado, mas
no caso das groselhas vermelhas podem ser fabricados exclusivamente de polme néo
concentrado dos frutos. Neste caso sdo necessarias 350 g de polme de groselhas por
cada 1000 g de produto final.
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Uma vez que neste trabalho ndo foi usada polme da groselha mas sim o fruto inteiro,
ndo se pode denominar este produto de doce. Como este seria um produto novo teria

entdo de ser encontrada uma nova designagao.
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4. Conclusao

Neste trabalho propde-se uma metodologia com impregnacdo por vacuo e a
baixa temperatura para a fabricacdo de uma compota de groselhas.

Com um mundo cada vez mais consciente da importancia de uma alimentagéo
saudavel, e com vontade de envelhecer cada vez mais tarde, a obtengdo de produtos o
mais naturais possivel e com um minimo de perdas das suas caracteristicas tornou-se
fundamental para uma boa aceitacdo e sucesso comercial.

Com os resultados obtidos pode-se ver o quanto esta técnica estudada poderéa ser
atil na inddstria alimentar, pois no caso dos compostos fendlicos conseguiu-se um
aumento consideravel desse valor em comparacao aos frutos frescos. O aproveitamento
da solucdo osmética na producdo da compota permitiu também ndo se desperdicar
qualquer nutriente que tenha saido dos frutos, e toda a cor que possa ter sido extraida
ficou ali retida e € usada, sem posterior necessidade de qualquer corante.

Demonstrou-se que a temperatura é um fator de grande influéncia na
impregnacéo da solugdo osmética, quanto maior a temperatura maior o °Brix final dos
frutos. Mas ha que ter em conta que temperaturas acima dos 50-60 °C podem danificar
irreversivelmente o tecido dos frutos.

A solugdo osmdtica com melhores resultados foi a de frutose, que permitiu
maiores ganhos de sélidos nos frutos. Sendo o objetivo conseguir um fruto com maior
teor de solidos, deveria ter-se experimentado o processo com um acglcar (ou adocgante)
cuja molécula tivesse um tamanho inferior ao da frutose de maneira a comprovar se
haveria melhorias nos resultados e de que maneira alterava os restantes parametros em
estudo.

J& na perda de massa nas groselhas, verificou-se que a perda de massa coincidia
com a perda de agua. O fator que mais importancia teve foi a concentracdo das solu¢des
osm@ticas, indicando que para maiores concentracdes, maior seria a massa perdida nas
groselhas.

No que diz respeito aos parametros estudados na cor das groselhas vao também
ser influenciados pela temperatura, o L serd maior para temperaturas de 60 °C, e 0 a,
parametro da cor vermelha seré tanto menor quanto maior for a concentragdo da solugdo
osmotica e temperatura.

Todo este processo estudado permitiu a obtencdo dum produto com

caracteristicas aceitaveis.

69



Como trabalho futuro, devia ser feito uma andlise sensorial para saber se 0s
consumidores prefeririam esta compota a tradicional.
Deveriam também ser experimentadas outras moléculas com caracteristicas adocantes

em mistura com a frutose.
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6. Anexos

Anexo 1 - Factores em estudo no ensaio 1 para cada uma das amostras

Amostra Temperatura IV N° pulsos  US : Amostra Temperatura IV~ N°pulsos US
(°C) (inHg) v (%): (°C) (inHg) \Y (%)

1 25 15 1 0 28 65 25 1 0
2 25 15 3 01 29 25 15 1 50
3 65 15 3 00 30 25 15 3 50
4 65 15 1 01 31 65 15 3 50
5 25 25 3 ol = 65 15 1 50
6 25 25 1 o! 33 25 25 3 50
7 65 25 1 ol m: 25 25 1 50
8 65 25 3 0 : 35 65 25 1 50
9 25 15 3 50 ;36 65 25 3 50
10 25 15 1 50 | 37 45 20 2 25
11 65 15 1 50 | 38 45 20 2 25
12 65 15 3 50 1 39 45 20 2 25
13 25 25 1 50 i 40 45 20 2 25
14 25 25 3 50 I 41 45 20 2 25
15 65 25 3 50 ! 4 45 20 2 25
16 65 25 1 50 ! 43 25 20 2 25
17 45 20 2 25 : 44 65 20 2 25
18 45 20 2 25 1 45 45 15 2 25
19 45 20 2 25| 46 45 25 2 25
20 45 20 2 251 47 45 20 2 0
21 25 15 3 01 48 45 20 2 50
22 25 15 1 01 49 45 20 1 25
23 65 15 1 ol =50 45 20 3 25
24 65 15 3 o! = 45 20 2 25
25 25 25 1 0! = 45 20 2 25
26 25 25 3 0 : 53 45 20 2 25
27 65 25 3 0: 54 45 20 2 25
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Anexo 2 - Factores em estudo no ensaio 6 e resultados obtidos para cada uma das amostras.

R Compostos Compostos
Amostra SO (°Bx) (inl\l-/lg) UsS (%) frEtr(I)); ':43?22 EZ)P fenc’)licl?)s totais fenc’)licl?)s totais
frutos (mg/100ml) SO (mg/100ml)
1 40 15 25 10 -9.2 132.85 131.05
3 40 25 25 10 -14.5 128.40 126.67
5 40 20 0 10 -8.2 114.49 112.94
7 40 20 50 10 -13.3 92.49 91.24
9 55 15 0 10 -6.3 102.22 100.84
10 55 25 0 10 -12.0 104.94 103.52
11 55 15 50 10 -11.2 123.96 122.28
12 55 25 50 10 -12.5 137.63 135.77
13 55 20 25 10 -5.9 107.34 105.88
14 55 20 25 10 -6.4 94.51 93.23
15 55 20 25 10 -7.6 170.53 168.22
16 55 20 25 11 -6.4 155.39 153.28
17 55 20 25 11 -7.3 106.08 104.64
2 70 15 25 10 -8.4 123.08 121.41
4 70 25 25 15 -15.8 116.25 114.68
6 70 20 0 10 -8.2 136.12 134.28
8 70 20 50 10 -10.1 124.27 122.59

Anexo 3 - Factores em estudo no ensaio 7 para cada uma das amostras.

Tipo de .
Amostra SO (°Bx) IV (inHg) US (%)
branqueamento
3 Vapor vivo 70 20 50
4 Agua 70 20 50
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Anexo 4 - Factores em estudo no ensaio 11 para cada uma das amostras.

] Temperatura
Amostra SO (°Bx) US (%) 1V (inHg) )

5 34 25 25 50
1 40 25 25 40
3 40 25 25 60
7 55 25 25 36
8 55 25 25 64
9 55 25 25 50
10 55 25 25 50
11 55 25 25 50
12 55 25 25 50
13 55 25 25 50

70 25 25 40
4 70 25 25 60
6 76,21 25 25 50

Anexo 5 - Factores em estudo no ensaio 12 e resultados das respostas para cada uma das amostras.

) Temperatura
Amostra SO (°Bx) US (%) IV (inHg) C)

5 34 25 25 50
1 40 25 25 40
3 40 25 25 60
7 55 25 25 36
8 55 25 25 64
9 55 25 25 50
10 55 25 25 50
11 55 25 25 50
12 55 25 25 50
13 55 25 25 50
70 25 25 40

4 70 25 25 60

6 76,21 25 25 50




