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GENERAL ABSTRACT

The demand for functional food products with nutritional benefits has
significantly increased in recent years. This trend has propelled research efforts
towards the development and optimization of innovative food formulations with high
antioxidant potential. In this context, this study aimed to optimize the production
process of a potentially antioxidant mixed fruit and vegetable juice powder and to
evaluate the effect of vegetable combination on juice characteristics to optimize the
proportion of mixture components; as well as to optimize the mixed juice powder
through foam mat drying to achieve a high solubility index. Specifically, the study
aimed to identify the optimal formulation and processing conditions for both liquid
and powdered juice, considering factors such as ingredient composition, processing
parameters, and final product characteristics.

The study is divided into two scientific articles, the first emphasizing the
optimization of the formulation of a mixed fruit and vegetable juice, while in the
second article, the focus is on optimizing the foam mat drying process to produce a
mixed juice powder. Both studies highlight the importance of ingredients such as
orange, apple, kale, and ginger, recognizing their antioxidant and functional
potential.

The combination of these ingredients represents a promising strategy for
creating food products that meet the growing demands for healthy and nutritious
options. Additionally, the use of chemometric modeling techniques and analysis of
phenolic compounds by ultra-high performance liquid chromatography-mass
spectrometry highlights the innovative approach adopted to optimize both the
formulation and production process of the products.

The study employed a combination of experimental and chemometric
approaches to optimize the formulations and processing conditions of the mixed
juice and powder mixture. For the mixed juice, a chemometric modeling approach
was used to optimize the proportion of vegetable components, evaluate the effect
of vegetable combination on juice characteristics, and maximize antioxidant activity
(DPPH assay). The mixed juice was evaluated for technological parameters such
as soluble solids content, titratable acidity, density, viscosity, sedimentation, and
color parameters. Phenolic compounds present in vegetables were identified using
ultra-high performance liquid chromatography-mass spectrometry
(UHPLC-MS/MS).

On the other hand, foam mat drying combined with the Central Composite
Design (CCD) was used to optimize the production process of mixed juice powder.
The influence of process variables, including foaming agent concentration (5, 10,
and 15% w/w), drying temperature (50, 60, and 70 °C), and foam thickness (2, 4,
and 6 mm) on powder solubility and physical, chemical, technological, and bioactive
compound characteristics was evaluated.

The results obtained in this study demonstrated the effectiveness of the
optimization strategies employed for the production of a potentially antioxidant
mixed juice and a soluble powder derived from fruits and vegetables. For the mixed
juice, the optimal formulation consisted of a blend of orange, apple, kale, and
ginger, which exhibited maximum antioxidant activity and desirable
physicochemical properties. The special cubic model was considered significant (p
< 0.05), with low dispersion and homogeneous antioxidant activity data (coefficient
of variation (C.V.) = 3.73%) and being the most appropriate for statistical data
analysis (R? = 0.9937). The optimal formulation of the mixed juice consisted of a
blend (w/w) with orange (73.37%), apple (20.45%), kale (5.58%), and ginger
(0.59%), presenting a validated antioxidant activity of 12534.2 ymol mL" and
suitable physicochemical characteristics. The addition of orange juice resulted in a
product with better functionality, due to the increased antioxidant capacity. Similarly,



the foam mat drying process resulted in a mixed juice powder with excellent
solubility, color, and total carotenoid content, meeting the desired quality standards
for functional food products. The optimal conditions were determined as drying
temperature (60.27 °C), foam thickness (2.82 mm), and maltodextrin (8.56% w/w).
The final product characterization revealed notable properties, including a soluble
solids content of 8.75 °Brix, pH of 4.48 £ 0.01, and water activity of 0.44 £ 0.04. The
analysis covered aspects related to color, porosity, sedimentation index, and
solubility, highlighting a browning index of 0.81 £ 0.03. The powder microstructure
exhibited a variety of shapes, reflecting the stability of the foam.

This study successfully demonstrated the feasibility and efficacy of
optimizing the production processes of mixed vegetable juice and fruit and
vegetable powder mixture. The optimized formulations and processing conditions
resulted in products with antioxidant potential, thereby contributing to the
development of functional food products with nutritional profiles and health benefits.

The results highlight the optimization of formulations and the maximization of
antioxidant activity. In article 1, chemometric modeling allowed for the formulation of
an optimized mixed juice, with a combination of orange, apple, kale, and ginger,
resulting in a validated antioxidant activity of 12534.2 ymol mL™" and desirability of
1.00. The formulated mixed juice proved to be a source of antioxidant phenolic
compounds, providing detoxification benefits and meeting consumer expectations.
Conversely, in article 2, optimization of the foam mat drying process demonstrated
ideal conditions for producing a mixed juice powder with excellent solubility,
retention of bioactive compounds, and preserved physicochemical properties.
These results contribute to reducing the costs of efficient dehydration techniques in
the food industry, providing alternatives for advancing food processing technology.
Therefore, this study presents a promising approach to the development of mixed
juices, both in liquid and powder form, offering a healthy and accessible alternative
for consumers, while driving progress in the food industry.

Keywords: Antioxidant, Mixed juice, Foam mat drying, Central Composite Design,
Functional food.



RESUMO GERAL

A demanda por produtos alimenticios funcionais com beneficios nutricionais
tem aumentado significativamente nos ultimos anos. Essa tendéncia tem
impulsionado os esforcos de pesquisa em direcido ao desenvolvimento e
otimizacao de formulagdes alimentares inovadoras com alto potencial antioxidante.
Nesse contexto, este estudo teve como principal objetivo otimizar o processo de
producdo de um suco misto de frutas e vegetais em pd potencialmente
antioxidante e avaliar o efeito da combinagdo de vegetais nas caracteristicas do
suco para otimizar a proporgao dos componentes da mistura; além de otimizar o
suco misto em pd por meio da secagem em leito de espuma para obter um alto
indice de solubilidade. Especificamente, o estudo visou identificar a formulagao e
as condi¢cdes de processamento ideais tanto para o suco na forma liquida quanto
em po, considerando fatores como composigao dos ingredientes, parametros de
processamento e caracteristicas do produto final.

O estudo é dividido em dois artigos cientificos, o primeiro enfatiza a
otimizagdo da formulagdo de um suco misto de frutas e vegetais, enquanto no
segundo artigo, o foco esta na otimizagdo do processo de secagem em leito de
espuma para produzir um po de suco misto. Ambos os estudos destacam a
importancia de ingredientes como laranja, macé, couve e gengibre, reconhecendo
seu potencial antioxidante e funcional.

A combinacido desses ingredientes representa uma estratégia promissora
para a criacao de produtos alimenticios que atendam as demandas crescentes por
opgdes saudaveis e nutritivas. Além disso, a utilizagado de técnicas de modelagem
quimiométrica e analise de compostos fendlicos por cromatografia liquida de
ultraeficiéncia com espectrometria de massas destaca a abordagem inovadora
adotada para otimizar tanto a formulacdo quanto o processo de producédo dos
produtos.

O estudo utilizou uma combinagdo de abordagens experimentais e
quimiométricas para otimizar as formulagcdes e condicdes de processamento do
suco misto e da mistura em pd. Para o suco misto, foi empregada uma abordagem
de modelagem quimiométrica para otimizar a propor¢ao de componentes vegetais,
avaliar o efeito da combinagao de vegetais nas caracteristicas do suco e maximizar
a atividade antioxidante (método DPPH). O suco misto foi avaliado quanto aos
parametros tecnoldgicos, como teor de sdlidos soluveis, acidez titulavel,
densidade, viscosidade, sedimentacdo e parametros de cor. Os compostos
fendlicos presentes nos vegetais foram identificados por meio da técnica de
cromatografia liquida de alta eficiéncia acoplada a espectrometria de massa
(UHPLC-MS/MS).

Por outro lado, a secagem em leito de espuma combinada com o
Delineamento Composto Central (DCC) foi utilizada para otimizar o processo de
producdo do suco misto em pd. Foi avaliada a influéncia das variaveis de
processo, incluindo a concentragdo de agente espumante (5, 10 e 15% em
massa), temperatura de secagem (50, 60 e 70 °C) e espessura da espuma (2,4 e
6 mm) na solubilidade do pé e nas caracteristicas fisicas, quimicas, tecnoldgicas e
compostos bioativos.

Os resultados obtidos neste estudo demonstraram a eficacia das estratégias
de otimizagdo empregadas para a produgédo de um suco misto potencialmente
antioxidante e um pé soluvel derivado de frutas e vegetais. Para o suco misto, a
formulacédo 6tima consistiu em uma mistura de laranja, maga, couve e gengibre,
que apresentou atividade antioxidante maxima e propriedades fisico-quimicas
desejaveis. O modelo cubico especial foi considerado significativo (p < 0,05),
apresentando baixa dispersdo e dados de atividade antioxidante homogéneos
(coeficiente de variagédo (C.V.) = 3,73%) e sendo o mais apropriado para analise



estatistica dos dados (R? = 0,9937). A formulagdo 6tima do suco misto consistiu
em uma mistura (m/m) com laranja (73,37%), macga (20,45%), couve (5,58%) e
gengibre (0,59%), apresentando uma atividade antioxidante validada de 12534,2
umol mL™ e caracteristicas fisico-quimicas adequadas. A adigédo de suco de laranja
resultou em um produto com melhor funcionalidade, devido ao aumento da
capacidade antioxidante. Da mesma forma, o processo de secagem em leito de
espuma resultou em um pé de suco misto com excelente solubilidade, cor e teor de
carotenoides totais, atendendo aos padrdes de qualidade desejados para produtos
alimenticios funcionais. As condigbes oOtimas foram determinadas como
temperatura de secagem (60,27°C), espessura da espuma (2,82 mm) e
maltodextrina (8,56% em massa). A caracterizagdo final do produto revelou
propriedades notaveis, incluindo um teor de soélidos soluveis de 8,75 °Brix, pH de
4,48 + 0,01 e atividade de agua de 0,44 + 0,04. A analise abrangeu aspectos
relacionados a cor, porosidade, indice de sedimentagao e solubilidade, destacando
um indice de escurecimento de 0,81 £ 0,03. A microestrutura do pd apresentou
uma variedade de formas, refletindo a estabilidade da espuma.

Este estudo demonstrou com sucesso a viabilidade e eficacia da otimizagao
dos processos de produgao de suco misto de vegetais e mistura em p6 de frutas e
vegetais. As formulagdes e condigdes de processamento otimizadas resultaram em
produtos com potencial antioxidante, contribuindo assim para o desenvolvimento
de produtos alimenticios funcionais com perfis nutricionais e beneficios para a
saude.

Os resultados destacam a otimizacdo das formulagdes e maximizacao da
atividade antioxidante. No artigo 1, a modelagem quimiométrica permitiu formular
um suco misto otimizado, com uma combinacdo de laranja, maga, couve e
gengibre, resultando em uma atividade antioxidante validada de 12534,2 pmol mL"™"
e desejabilidade de 1,00. O suco misto formulado demonstrou ser uma fonte de
compostos fendlicos antioxidantes, proporcionando beneficios de desintoxicacéo e
atendendo as expectativas dos consumidores. Por sua vez, no artigo 2, a
otimizagdo do processo de secagem em espuma demonstrou condigdes ideais
para a producao de um pé de suco misto com excelente solubilidade, retencao de
compostos bioativos e caracteristicas fisico-quimicas preservadas. Esses
resultados contribuem para a redugcdo dos custos de técnicas eficientes de
desidratacdo na industria de alimentos, fornecendo alternativas para o avanco da
tecnologia de processamento de alimentos. Portanto, esse estudo apresenta uma
abordagem promissora quanto ao desenvolvimento de sucos mistos, tanto na
forma liquida quanto em po, oferecendo uma alternativa saudavel e acessivel para
0s consumidores, ao mesmo tempo em que impulsiona o progresso na industria de
alimentos.

Palavras-chave: Antioxidante, Suco misto, Secagem em leito de espuma,
Delineamento Composto Central, Alimento funcional.
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Resumo

Este estudo teve como objetivo desenvolver um suco misto saudavel e rico em
antioxidantes. O efeito da combinacdo de vegetais nas caracteristicas do suco foi
avaliado, e a modelagem quimiométrica foi utilizada para otimizar a propor¢do dos
componentes da mistura. A atividade antioxidante maxima foi considerada uma resposta
variavel. O suco misto foi avaliado quanto a pardmetros tecnologicos (teor de solidos
soluveis, acidez titulavel, densidade, viscosidade, sedimenta¢do e pardmetros de cor).
Os compostos fenolicos presentes nos vegetais foram identificados pela técnica de
Cromatografia Liquida de Ultra Alta Performance-Espectrometria de Massas
(UHPLC-MS/MS). O modelo cubico especial foi considerado significativo (p < 0,05),
com baixa dispersdo e dados de atividade antioxidante homogéneos (Coeficiente de
Variacao (C.V.) = 3,73%), sendo o mais apropriado para analise estatistica dos dados (R?
=0,9937). A formulagdo 6tima consistiu em uma mistura (m/m) com laranja (73,37%),
maca (20,45%), couve (5,58%) e gengibre (0,59%), com maior desejabilidade, 12534,2
umol mL"' de atividade antioxidante validada e caracteristicas fisicoquimicas
adequadas. A adicdo de suco de laranja resultou em um produto com melhor
funcionalidade, devido ao aumento da atividade antioxidante. Este estudo inovador
resultou em uma formulag@o funcional que envolve a combinagdo de vegetais de baixo
custo com a maxima ag¢do antioxidante possivel, capaz de ajudar a proteger contra danos

causados pelos radicais livres.

Palavras-chave: atividade antioxidante, modelagem quimiométrica, UHPLC-MS, suco

misto, frutas e vegetais.



Introduciao

Frutas e vegetais sdo alimentos naturalmente desintoxicantes, pois contém
antioxidantes biologicamente ativos que ajudam na eliminagdo de radicais livres
potencialmente mutagénicos.! Consequentemente, varios componentes vegetais
oferecem funcdes benéficas adicionais ao corpo, contribuindo para a promogao da saude
e bem-estar e reduzindo o risco de doencas cronicas.?

A laranja (Citrus sinensis) destaca-se como uma importante fruta citrica, que
contém uma variedade de fitoquimicos e compostos. Entre eles estdo os polifenois,
como flavonoides e &cidos hidroxicinamicos, que contribuem para o sabor e as
propriedades gerais da fruta.> A couve (Brassica oleracea L. var. acephala L.), um
vegetal consumido globalmente, exibe um extrato com notavel atividade antioxidante,
propriedades antiulcerogénicas e potencial antigenotoxico. Além disso, contém um alto
teor de flavonoides, principalmente derivados de kaempferol e quercetina.* A maga
(Malus domestica) ¢ uma fonte significativa de nutrientes e compostos bioativos para os
humanos, sendo comumente usada como material de enchimento em sucos devido ao
seu sabor neutro.” O gengibre (Zingiber officinale Roscoe) é uma planta que contém
uma variedade de nutrientes, fibras dietéticas e compostos volateis, conhecido por suas
substancias biologicamente ativas ndo volateis que possuem bons efeitos antioxidantes.®
A escolha dos quatro ingredientes especificos (laranja, maca, couve e gengibre) para a
otimizagdo do suco misto ¢ uma proposta estratégica que considera ndo apenas o
potencial antioxidante individual, mas também a sinergia entre esses ingredientes, sua
disponibilidade e baixo custo.>® Isso ndo sé torna o suco acessivel, mas também abre
caminho para a produ¢do em larga escala.

Na industria de bebidas, os sucos de frutas desempenham um papel proeminente,

servindo como matrizes para a incorpora¢do de varios constituintes bioativos.” Sucos



mistos t€m sido desenvolvidos com diversas combinagdes, como roma, amla ¢ melao;
espinafre e outros vegetais comuns como graviola, abacaxi, manga e laranja; laranja,
manga, kiwi, cenoura e abacaxi; entre outros.*'' Além disso, existem varios sucos
mistos comerciais. No entanto, estudos envolvendo sucos mistos com formulagoes
otimizadas ainda sdo raros. Nesse contexto, pesquisadores estdo explorando ferramentas
como alternativas vidveis para o desenvolvimento e a otimizagdo de bebidas, visando
preservar compostos bioativos e manter as caracteristicas inerentes dos vegetais
naturais, incluindo a modelagem de misturas.

A modelagem de misturas, uma abordagem matematico-estatistica, visa otimizar
processos experimentais aplicando combinagdes especificas de niveis de variaveis
(formando uma matriz experimental) para extrair informagdes sobre o sistema estudado.
Em outras palavras, um design de mistura ¢ util na otimizagdo de formulagdes.'> O
design de mistura ¢ uma ferramenta util para otimizar formulagdes de produtos e
investigar o papel dos ingredientes e sua interagdo na formulagdo final."* Através dessa
técnica, modelos matematicos preditivos sdo gerados, relacionando fatores de mistura e
suas respostas.!* Nesse sentido, experimentos de delineamento de mistura sdo Uteis no
desenvolvimento de produtos e tém sido utilizados na otimizacao de formulagdes de
alimentos.'*!?

O método de Cromatografia Liquida de Ultra Alta Eficiéncia-MS (UHPLC-MS),
conhecido por sua sensibilidade na detec¢do e caracterizacdo de tracos constituintes,
tem ganho aprovacdo como uma técnica rapida para distinguir fitoquimicos e fornecer
insights sobre a qualidade dos alimentos.'* Assim, foi empregado para determinar os
compostos fendlicos presentes no suco misto € seus componentes. A introducao da
modelagem quimiométrica e do método UHPLC-MS como ferramentas de otimizagao e

analise, respectivamente, destaca uma mudanga relativa nos processos de fabricagdo e



controle de qualidade na producdo de sucos antioxidantes. Ao priorizar ingredientes de
baixo custo, o estudo sugere que a producdo em larga escala desses sucos otimizados
pode manter a acessibilidade econdmica, tornando os beneficios a satide proporcionados
pelos antioxidantes naturais disponiveis para uma ampla gama de consumidores.
Empregando a modelagem quimiométrica, a pesquisa ndo sO busca otimizar a
formulagdo para garantir a maxima atividade antioxidante, mas também avalia as
caracteristicas tecnologicas do suco misto.*’

Até onde os autores tém conhecimento, nenhum estudo tem explorado a
otimizagdo de um suco misto potencialmente funcional combinando laranja, maca,
couve e gengibre com um alto teor de atividade antioxidante. Portanto, este estudo visa
desenvolver um suco misto saudéavel, rico em antioxidantes, utilizando ingredientes
facilmente disponiveis e de baixo custo, apresentando caracteristicas fisico-quimicas
adequadas. Adicionalmente, visa otimizar a propor¢dao dos componentes (frutas e
vegetais) por meio da modelagem quimiométrica e avaliar os efeitos combinados dos

vegetais nas caracteristicas do suco.

Experimental

Materiais

Laranja Pera Rio (Citrus sinensis), couve (Brassica oleracea L. var. acephala),
maca (Malus domestica) e gengibre (Zingiber officinale Roscoe) foram utilizados para
preparar o suco misto. Para andlises adicionais, os seguintes reagentes quimicos foram

usados: 2,2-Difenil-1-picrilhidrazil (DPPH) (Sigma-Aldrich, Darmstadt, Alemanha),



acido  6-hidroxi-2,5,7,8-tetrametilcroman-2-carboxilico  (Trolox) (Sigma-Aldrich,

Darmstadt, Alemanha) e metanol PA (Synth, Sao Paulo, Brasil).

Extracdo e Formulagdo dos Sucos Mistos

Foram adquiridos lotes de laranjas, macas, couve e gengibre (1 kg) no mercado
local de Maringa-PR, Brasil. Os ingredientes foram lavados em &4gua corrente,
sanitizados com uma solu¢do de hipoclorito de sédio (Merck, Darmstadt, Alemanha)
(200 mg L") por 15 minutos, enxaguados em agua potavel, descascados, cortados
manualmente usando facas de ago inoxidavel e pesados. As laranjas foram extraidas
individualmente usando um processador de alimentos (E10, Mondial, Brasil). O suco de
laranja, a couve, a maca e o gengibre foram misturados em um liquidificador doméstico
(L-550, Mondial, Brasil) por 3 minutos. As misturas foram coadas e reservadas para
analises posteriores. Testes preliminares de formulagdes de "suco verde" da literatura
foram desenvolvidos (Tabela 1). O suco foi formulado para ajustar a maxima atividade
antioxidante, que foi medida como resposta ao experimento planejado. Para 130 g de
bebida (g g'), quatro componentes principais variaram. Esses componentes
representaram 100% em peso da formulagdo total. Um total de 20 formulag¢des foram
propostas pelo modelo de mistura e usadas para produzir as formulagdes, sendo 4 o
ponto central.

A Tabela 1 apresenta informagdes importantes de estudos anteriores
relacionados ao desenvolvimento de sucos mistos. Diante disto, o presente estudo
propde uma nova combinacdo de vegetais dentro do escopo mais amplo de estudos

sobre formulagdes de sucos mistos.



Tabela 1. Resumo de algumas formulagdes de sucos mistos de frutas e vegetais na literatura.

N Objetivos Formulagdes Referéncia
1 Otimizar a proporg¢ao da Pos de brocolis, repolho e
mistura de p6s de brocolis, cenoura como 0s
repolho e cenoura para ingredientes principais e
desenvolver sucos em pd com utilizando uma propor¢ao Kim et al.!

altas quantidades de diversos  fixa de pds de maga, tomate
compostos fenolicos, alta e rabanete como
atividade antioxidante e ingredientes secundarios.
preferéncia sensorial
favoravel, utilizando um

design de mistura.

2 Descrever a disposigdo das
criangas para experimentar,
gostar e consumir smoothies a

base de frutas contendo alguns Espinafre, couve chinesa,

vegetais (como espinafre, couve, morango, banana,

couves chinesas e couve), suco de laranja 100%, leite

comumente conhecidos como

de soja
"smoothies verdes", e explorar
as diferencas individuais nas
respostas alimentares das
criangas.
3 Fazer um suco misto de frutas 25% suco de abacaxi, 20%

e compara-lo com um suco suco de cenoura, 15% agua

Rollins et al.®



comercial que tem o0 nome de coco, 15% suco de maga,
"detox" no rotulo. 10% suco de couve, 10%
agua potavel, adicionado de Machado et al.'
0,1% de gengibre (m/v),
0,1% de horteld (m/v) e 1%

de frutose (m/v).

Tabela 1. Resumo de algumas formulagdes de sucos mistos de frutas e vegetais na literatura.

Avaliar o efeito de
comprimentos de onda tinicos
e multiplos na qualidade
microbiana e nos atributos Suco de cenoura, alfarroba, Baykus et al."
fisico-quimicos e fitoquimicos gengibre, uva e limao.
da nova bebida mista

formulada.

Investigar as mudangas de
qualidade dos sucos mistos
durante o armazenamento e
explorar o potencial para criar Laranja, manga, kiwi, Lietall!
um suco misto estavel em cenoura e abacaxi.
prateleira com qualidade
organoléptica semelhante a
fresca por meio do
Processamento de Alta

Pressao.



6

Avaliar o desenvolvimento de
uma mistura de suco de Jugara
e manga Uba e a influéncia da

pasteurizagdo, alta pressdo Suco misto de Jugara e

isostatica (HPI) e adiggo de manga Uba

uma cultura probiotica de
Lactobacillus rhamnoses nas
caracteristicas fisico-quimicas,
microbioldgicas, funcionais e

sensoriais dos produtos

obtidos.

Fazer uma comparagio dos
métodos de secagem de polpas

potencialmente desintoxicantes

por liofilizagdo e por Polpas congeladas
atomizagao para determinar compostas de abacaxi,
qual método preserva melhor horteld e gengibre

as caracteristicas do produto

final.

Misturar suco de
laranja-amarga com suco de
Laranja e abacaxi
abacaxi em propor¢des
adequadas para contribuir com

a ingestao suficiente de

antioxidantes naturais.

Moreira et al.?

Ibiapina et al.'®

Raji et al.”

Tabela 1. Resumo de algumas formulagdes de sucos mistos de frutas e vegetais na literatura.



9 Investigar a composigédo de
oxalato do suco verde
preparado usando um
liquidificador de alta

velocidade em comparag@o
com o suco preparado usando
um espremedor mastigador,
onde a fracao de polpa foi

descartada no processo.

10 Colaborar com uma empresa
no desenvolvimento de novas
técnicas para preservar sucos

potencialmente detoxificantes,
utilizando conservantes
naturais que ainda ndo foram

testados no mercado.

11 Testar uma formulagio de suco
verde ¢ avaliar suas
propriedades. Para promover a
estabilidade deste suco verde,
gel de semente de chia e
biossurfactante foram
avaliados. Um tipo de gordura,

dois emulsificantes naturais.

12 Otimizar a formulagdo de um

coquetel de suco contendo

Espinafre e outros vegetais

comuns.

97.16% de melancia, 2.25%
de limao, 0.37% de hortela,
0.22% de gengibre por litro

de suco.

416,70 g de abacaxi (Ananas
comosus L. Merr.), 0,70 g de
cenoura (Daucus carota),
200 ml de 4gua filtrada,
30,69 g de repolho (Brassica
oleracea) e 182,51 g de

pepino (Cucumis sativus).

Vanhanen et al.’

Moraes et al.®°

Fraga et al.”!



graviola, abacaxi, manga e
Suco de graviola, abacaxi, Akonor et al.'’
laranja, com base em aspectos
manga e laranja.
fisico-quimicos e atributos

sensoriais do coquetel.

Tabela 1. Resumo de algumas formulagdes de sucos mistos de frutas e vegetais na literatura.

13 Desenvolver uma bebida mista

de frutas incorporando sucos

de roma, amla e meldo usando

analise sensorial e otimizar as

formulagdes por meio de trés

Roma, amla e sucos de Bhalerao et al.®
métodos, a saber: otimizacdo
meldo
numérica da pontuagio de
aceitabilidade geral,
classificagdo das formulagoes

e aceitabilidade do

consumidor.

N: representa o numero de algumas formulagdes de suco misto presentes na literatura;

a

(M/V):Massa/Volume



Preparagdo da Solu¢do de DPPH para Atividade Antioxidante

Atividade antioxidante (atividade de eliminag¢do de radicais DPPH)

A atividade antioxidante (método DPPH) de diferentes formulagdes de suco
misto foi determinada. Os dados foram avaliados utilizando o software Design Expert®.
Para o padrao DPPH, curvas analiticas foram desenvolvidas utilizando o padrao Trolox
em concentragdes de 100 a 1500 umol L' e de 50 a 2000 umol L. Uma solugdo
estoque de DPPH 6.25 x 10° mol L' em metanol foi preparada. A partir da solugdo
estoque, uma solugdo de trabalho foi preparada utilizando metanol como diluente, onde
a absorbancia dessa solu¢do em 517 nm foi de 0,700. Foram utilizados 25 pL da
amostra diluida em 4gua na propor¢do de 1:3 a uma concentra¢do de 1 mg mL-1 e 2 mL
da solugdo de trabalho. Apds a preparacdo das amostras, estas foram deixadas por 30
minutos no escuro. Em seguida, leituras de absorbéancia foram realizadas em 517 nm e
metanol foi utilizado para zerar o instrumento. O resultado da atividade de eliminagao
do DPPH foi realizado em triplicata e expresso como a concentragdo equivalente de
Trolox em pmol L' g' de amostra. A modelagem de dados e o planejamento
experimental usando D-otimizagdo. Um planejamento experimental de mistura de
quatro componentes foi utilizado para otimizar as propor¢des de ingredientes
(componentes) na atividade antioxidante dos sucos mistos. O valor da atividade
antioxidante para cada formulagao foi calculado de acordo com uma curva de calibracao

com padrao Trolox contra o radical DPPH (Eq. 1).

Y =-0.0002x + 0.6956 (1)

O modelo foi avaliado por Andlise de Varidncia (ANOVA), mantendo os termos

que mostraram efeitos com uma probabilidade de P<0,05. Apos analisar os modelos, o



modelo cubico especial foi considerado mais adequado para a otimizagdo experimental
dos dados de atividade antioxidante.
A proporg¢do ideal de mistura de suco foi determinada com base em otimizagdes

numéricas e graficas.'

Caracteristicas fisicas e quimicas do suco misto

A viscosidade aparente do suco foi avaliada em amostras recém-preparadas a
25°C utilizando um viscosimetro (Visco Star plus, Fungilab, EUA) com uma velocidade
constante de 200.0 rpm.

A acidez total foi avaliada de acordo com o AOAC (2002) por titulagdo com
NaOH 0,1 mol L' e expressa como % (método 947.05). O pH foi determinado por
medi¢do potenciométrica usando um pHmetro (MS Technopon®, Piracicaba, Brasil).

O teor total de so6lidos soluveis foi determinado usando um refratometro digital
(Instrutherm®, Sao Paulo, Brasil), e os resultados foram expressos em °Brix. Os
parametros de cor (L*, a* b*) foram avaliados usando um colorimetro (Konica
Minolta®, modelo CR-410, Toquio, Japdo) para os vegetais individuais e o suco
otimizado.

O indice de sedimenta¢do foi medido usando o método relatado por W. Wu et al.
# com algumas modificagdes. Um tubo de centrifuga graduado foi preenchido com 10
mL de amostra de suco, centrifugado a 3000 rpm por 10 minutos e depois mantido em
um forno a 40 °C por 24 horas, logo apods o precipitado foi pesado. O indice de
sedimentacao (%, m/m) foi expresso como a relacdo de peso do sedimento centrifugado

para a amostra de suco. Os valores foram dados pela média de trés repeticoes.



Quantificagdo de compostos fenolicos no suco misto por UHPLC-MS/MS

As amostras de suco foram preparadas usando uma centrifuga (Daiki, DT 4500,
Japdo) por 10 minutos a 4000 rpm a 25°C e o sobrenadante foi utilizado posteriormente.
O sobrenadante foi filtrado através de uma seringa de politetrafluoretileno (PTFE) (33
mm de didmetro e 0,45 um de tamanho de poro) (Membrana PES - Polietileno
Sulfonado, Filtril, Brasil) e armazenado em um frasco ambar de 2,0 mL. Finalmente, 1,5
uL da fase movel foi injetada no UHPLC-MS/MS para andlise. Os extratos foram
armazenados em freezer a -18°C e analisados dentro de um dia.

As analises foram realizadas em um sistema ACQUITY UHPLC® H-Class
(Milford, MA, EUA) acoplado a um espectrometro de massas triplo quadrupolo Xevo
TQD™ (Milford, MA, EUA), equipado com uma fonte de ioniza¢do por spray
eletrospray (ESI) Waters Z Spray™ (Milford, MA, EUA). As amostras foram injetadas
na coluna ACQUITY UHPLC®CI18 (50 mm x 2,1 mm ID, 1,7 um) adquirida da Waters
(Milford, MA, EUA). A espectrometria de massas foi operada no modo de ionizagao
eletrospray negativo (ESI-), otimizado, e os parametros de ajuste foram os seguintes:
voltagem do capilar, 3,0 kV; voltagem do cone, 21 V; voltagem do extrator, 3,0 V. A
temperatura da fonte e do gas de dessolvatagdo foi ajustada para 130 °C e 550 °C,
respectivamente. Nitrogénio foi utilizado como gas de cone e gas de dessolvatacdo com
taxas de fluxo de 50 e 700 L h—1, respectivamente.

A fase movel utilizada foi composta de dgua ultrapura acidificada com acido
foérmico 0,1% (eluente A) e metanol acidificado com acido formico 0,1% (eluente B), e
a temperatura da coluna foi mantida a 30 = 1°C. O volume de injecdo foi ajustado para
1,5 pL. O programa de gradiente da fase movel comegou em 90% A e 10% B até 0,01
min; até¢ 3 minutos, a composicao foi de 40% A e 60% B; entre 4 ¢ 5 minutos, a

composi¢do permaneceu constante em 20% para A e B; a partir de 5,5, a composicao foi



0% A e 100% B, e de 7 a 9 minutos, a composi¢do da fase A aumentou de 0% para
40%, enquanto a fase B diminuiu de 100% para 60%; de 11,50 a 16 minutos, a fase A

permaneceu constante em 90% e a fase B constante em 10%.

Andlise estatistica

O delineamento de mistura ideal para otimizagdo e os efeitos das variaveis foram
desenvolvidos utilizando o software Design Expert® v-7.0 (Stat-Ease, Minneapolis,
EUA)®. Assim, os resultados foram submetidos a Analise de Varidncia (ANOVA) e os

dados foram apresentados como média + desvio padrao.

Resultados e Discussao

Atividade antioxidante

Os resultados variaram consideravelmente de uma amostra para outra e estavam
na faixa de 1704 a 7789 pumol mL" (Tabela 2). As caracteristicas de uma mistura de
vegetais formulada por programagdo linear maximizam a atividade antioxidante e
concluem que a eficacia do antioxidante natural depende da estrutura quimica do
composto ativo e ndo pode ser explicada apenas pelos compostos fenolicos totais, mas
requer a caracteriza¢do da estrutura do composto ativo.*

A interacdo entre os componentes individuais da bebida mista foi modelada
matematicamente em relacdo as respostas de atividade antioxidante. Além dos
compostos fenodlicos e vitamina C, existem outros componentes presentes na bebida
mista de frutas e vegetais que também podem interferir na medi¢do da capacidade
antioxidante total, como vitamina E presente na couve e carotenoides presentes na
couve e laranja.”” Os coeficientes e R? dos modelos de regressdo foram ajustados aos

dados experimentais.



Tabela 2. Projeto de mistura 6tima para otimizagdo de 20 formulagdes de suco misto com base em 4

compostos com restrigdes.

Nimero da Variaveis Independentes Atributo
Amostra fisico-quimico

L C M G Atividade

antioxidante

(umol mL™)

1 89.617 7.384 32.000 0.999 6934 + 0.04
2 90.405 9.033 30.262 0.300 6264 +0.03

3 100.000 9.855 19.145 1.000 6719 +0.03

4 90.921 10.000 28.082 0.998 7164 £ 0.02

5 95.498 10.000 23.503 0.999 6874 +0.01

6 100.000 9.855 19.145 1.000 6879 +0.01

7 94.409 8.908 25.683 1.000 6064 + 0.08

8 100.000 8.713 20.973 0.313 7394 +0.03

9 91.570 7.00 31.130 0.300 7749 £+ 0.00

10 88.694 8.656 32.000 0.650 7669 £ 0.01



11 89.617 7.384 32.000 0.999 6804 +0.01

12 99.997 7.000 22.214 0.789 1759 £0.03
13 87.664 10.000 31.992 0.344 6929 + 0.00
14 97.167 8.046 23.834 0.953 5589 £ 0.06
15 87.009 10.000 31.997 0.994 6994 + 0.04
16 88.694 8.656 32.000 0.650 7649 +0.01
17 98.278 10.000 21.200 0.522 6924 £ 0.03
18 100.000 8.713 20.973 0.313 7044 +0.01
19 94.081 7.000 28.619 0.300 7789 £ 0.03
20 99.997 7.000 22.214 0.789 1704 £ 0.02

(Atividade antioxidante expressa em umol mL™"). Os componentes sdo expressos em gramas € os valores
da variavel de resposta sdo apresentados como média + desvio padrdo. Os resultados da mistura foram
analisados por um modelo cubico especial pelo software Design Expert® v-7.0. **Variaveis

independentes: L (laranja); C (couve); M (magi); G (gengibre).

A previsibilidade do modelo para atividade antioxidante foi alta (0,9937) e
justificou um 6timo ajuste com termos de interagdo significativos e menos ruido. O
valor F do modelo de 73,13 e o valor p (p < 0,05) mostraram que o modelo ¢
significativo, com baixa dispersdo e dados de atividade antioxidante homogéneos (CV =

3,73%) e que ha apenas uma chance de 0,01% de que um "Valor F do Modelo" desse



tamanho possa ocorrer devido a ruido. Um valor p menor que 0,0500 indica que os
termos do modelo sdo significativos.

Neste caso, os componentes da mistura linear, LC, LM, LG, CM, CG, MG,
LCM, LCG, LMG e CMQG, sao termos de modelo significativos. O valor de 15,54 para
"valor F de falta de ajuste" implicava que a falta de ajuste ndo ¢ significativa e que ha
apenas uma chance de 1,09% de que uma "falta de ajuste" tdo grande possa ser devido a

ruido.

Diagnostico das Propriedades Estatisticas dos Modelos

A interagdo entre os componentes da mistura resultou em uma boa correlagdo
com o modelo cubico especial e o0 modelo quadratico, com R? de 0,9937 e 0,9220, R?
ajustado de (0,9801) e (0,8517), valores de desvio padrdo mais baixos (240,12) e
(656,10) respectivamente. Portanto, o modelo cubico especial foi escolhido em termos
de ajuste (Coeficiente de Variagdao (C.V.) = 3,73%), sendo o mesmo adequado para

estimar a atividade antioxidante como resposta no presente estudo.

Table 3. Estatistica e Analise de Variancia (ANOVA) dos modelos.

Parametros Modelos
Linear Quadratico Cubico especial Cubico
Desvio padrao 1419.51 656.10 240.12 129.78
Meédia 6444.75

C.V. (%) 3.73



(R

R? ajustado

R? previsto

PRESS®

Precisdo adequada

Falta de testes de

ajuste

Soma dos quadrados

Graus de liberdade

Quadrado médio

F-valor?

p -valor®

0.4155

0.3059

0.0023

5.503 x 10’

3.216 x 10’

11

2.923 x 10°

173.57

<0.0001

0.9220

0.8517

0.5411

2.531x 107

4221 x10°

8.441 x 10°

50.12

0.0003

0.9937 0.9985

0.9801 0.9942

-80.7967

4.512x 10°

30,000

2.617x 10° 0.000

2.617x10°

15.54

0.0109

*C.V = Coeficiente de variagdo; "R?> = Coeficiente de Regressdo; “(PRESS) = Soma dos

Quadrados dos Erros Residuais Previstos; ‘(f-value) = A Razdo de Duas Varidncias; ‘(p-value) = Nivel de

significancia marginal dentro de um teste de hipotese estatistica.

Portanto, a equacdo final em termos de componentes L-pseudo para o modelo cubico

especial (Eq. 2) foi obtida.



Atividade Antioxidante=-10471.23*L +005C +2677.48M+6,739E+006 G+005 L*C
+43653.78 L*M +006 L*G +005 C*M +007 C*G +006 C*G +005 L*C*M +007

L*C*G +006L*M*G +007 C*M*G (Eq. 2)

Onde L, M, C e G representam a concentragdo de laranja, maca, couve e
gengibre, respectivamente; e as constantes sao coeficientes, que significam os efeitos de
interagdo das variagdes simultdneas de dois ou mais varidveis independentes na

atividade antioxidante da mistura.

Projeto de mistura

Escolha de ingredientes

A cor das frutas e vegetais ¢ consistente com seu teor antioxidante e,
consequentemente, sua capacidade antioxidante. A mistura desses vegetais resulta em
bebidas com atividade antioxidante maximizada, uma vez que ¢ composta por frutas e
vegetais, que sao alimentos desintoxicantes por natureza, pois contém antioxidantes
biologicamente ativos. Além disso, o suco de laranja, couve e gengibre sdo os
componentes mais utilizados para preparar sucos mistos devido a sua disponibilidade e
preco acessivel. Estes sucos mistos sdo bem aprovados sensorialmente, pois vegetais de
cor verde escura, quando misturados com frutas mais doces, tém grande potencial para
resultar em produtos mais aceitaveis, uma vez que a dogura desses ingredientes tende a

minimizar o sabor amargo.

Otimizagdo da formulagdo de suco misto

O processo geral de otimizagdo para formulagdes de bebidas ¢ mostrado na
Figura la. Portanto, a formulacdo otimizada foi laranja: maga: couve: gengibre =

95,383:26,591: 7,257: 0,769 (m/m) (Figura 1b).



O grafico gerado de valores previstos versus valores reais ¢ ilustrado abaixo
(Figura 1(a)).

Os pontos apresentados no grafico indicaram linearidade entre os dados, o que
implicou normalidade no termo de erro. Portanto, com esse padrdo linear, foi possivel
afirmar que os dados sdo consistentes e que ndo hé sinais de problemas, e assim o
modelo foi considerado adequado para otimizar a formulagao do suco misto.

O diagnostico de valores previstos versus valores reais ndo revelou problemas
estatisticos, o que também foi confirmado usando o grafico de superficie de resposta
(Figura 1(a)).

Na otimizagdo grafica, a regido de sobreposicdo no grafico foi representada
como a faixa oOtima destacada, de modo que as faixas de contorno coloridas
representavam o intervalo de valores ajustados de atividade antioxidante (Figura 1b). O
grafico de contorno 2D aparecia em sombreamento colorido graduado no grafico de
atividade antioxidante em funcdo de trés componentes da mistura. Este corte incluia
dois centrdides, conforme indicado pelo ponto vermelho € o nimero "2" no meio do
gréafico de contorno.

O diagrama ternario, ou triangulo de mistura, foi utilizado para representar a
otimizacdo da mistura de componentes, pois ¢ uma representacao visual simples e
intuitiva que permite mostrar graficamente a propor¢ao relativa de trés componentes em
uma mistura. Isso ¢ util, uma vez que este trabalho trata de trés variaveis independentes,
onde a combinacdo ideal de laranja, maca e couve ¢ determinada. Qualquer ponto em
um dos vértices representa a resposta esperada para a mistura pura, os pontos
localizados nos lados representam misturas bindrias e qualquer ponto na regido interna,

misturas ternarias.



A Figura 1(b) mostra que hd um aumento no potencial antioxidante do suco
misto de acordo com a interacdo da mistura bindria de laranja e maca, uma vez que o
potencial antioxidante (12534,2 umol mL™") foi otimizado nesta regido do grafico.

A propor¢ao de mistura ideal determinada a partir da otimizagdo numérica teve
as seguintes proporcdes de ingredientes: laranja: maga: couve: gengibre = 95,383:
26,591: 7,257: 0,769 (m/m). Os mesmos valores foram obtidos nos modelos de
otimizagao grafica (Figura 1(b)).

A: orange
95.383

7800.00 - -

{ s - 2\ 3
6275.00 —| o= Vo 1 %
& 4 ST
4750.00 s \
g 19 £

3225.00

Predicted values

170000 —| ™

T

170400 322525 474650 626775  7789.00 B: kale Antioxidant activity

7.257 12534.2 pmol mL -1
Actual values

(a) (b)

Figura 1. (a) Grafico de valores previstos versus valores reais para atividade antioxidante. (b) Graficos de
contorno da superficie de resposta (atividade antioxidante) mostrando a interagdo relativa entre os trés
constituintes (x1 = A: Laranja), (x2 = B: Couve), (x3 = C: Magcd) do suco misto de vegetais; (1 =
7465.03), (2 = 2), (3 = 3234.98), (4 = 5350), (5 = 11695.1), (6 = 7465.03), (7 =17), (8 = 5350), (9 =
9580.05), (19 = 19) umol mL . Fonte: Proprio autor - Software Design Expert® v-7.0 (2022).

Os escores de desejabilidade (Di) obtidos apds a otimizagdo numérica para
atividade antioxidante variaram entre 0,306 e 1,00. O escore de desejabilidade foi
utilizado devido a facilidade de interpretagdo que proporciona, pois um Unico escore de
desejabilidade simplifica a interpretacdo e comunicagdo dos resultados, tornando mais
facil entender e implementar a formulagdo otimizada. A otimiza¢do numérica foi
direcionada para obter um valor maximo de Di com a maior importancia atribuida a

resposta. Sendo um suco potencialmente funcional e detoxificante, foi otimizado para

C: apple
26.591



ter maior atividade antioxidante na mistura. Dado o exposto, os valores previstos pelo

modelo sdo aqueles obtidos na pesquisa, e assim, ¢ demonstrado que o modelo prevé os

resultados obtidos.

Propriedades tecnologicas dos sucos

Os sucos apresentaram valores de pH variando de 4,42 a 7,02, acidez titulavel

entre 0,07 e 9,67%, teor de solidos soluveis (TSS) de 0,4 a 10,63 °Brix, densidade de

0,68 a 1,04, viscosidade de 121.517 a 292.550 mPa.s e indice de sedimentagdo de polpa

entre 0,02 e 0,16% (Tabela 4).

Tabela 4. Propriedades tecnoldgicas dos componentes individuais e suco misto otimizado *.

Formulacdes *°

Parametros S.M L C M G
L*¢ 3329+031 31.87+046 26.05+0.01 2842+0.01 30.51+0.20
a*¢ -6.22+£0.22  -1.90+£0.01 -2.59+0.09 0.12+0.02 -1.01 £0.10
b** 11.43+0.33 6.32+0.08 4.85+0.04 4.79 +0.03 2.61 +0.05
pH 4.52+0.02 442 +0.03 6.75+0.21 4.85+0.11 7.02+0.42
TSS¢(°Brix) 8.57+0.12 8.03+0.12 0.4+0.08 10.63+0.12  0.15+0.04
Acidez titulavel (%) 8.26+0.10 9.67+0.01 0.19+£0.02 0.87+0.13 0.07+£0.02
Densidade (g mL™) 1.04 + 0.01 1.03 +0.01 0.68 +0.49 1.00 + 0.01 1.00 £ 0.00
292550 £ 209214 + 161519 156134 + 121517

Viscosidade (mPa.s) 328.73 421.02 294.77 347.80 329.70

indice de sedimentagdo (%)  0.16 +0.04 0.09 £ 0.01 0.06 £ 0.00 0.05+0.03 0.02+0.00




*Médias + desvio padrio na mesma linha acompanhadas por letras diferentes sdo
significativamente diferentes (P<0.05). ®Formulagdes: L (laranja); M (magi); C (couve); G (gengibre);
S.M. (suco misto). °L* varia de 0 (preto) a 100 (branco); a* varia de vermelho (+a*) a verde (-a*); e b*

varia de amarelo (+b*) a azul (-b*). “TSS: Teor de Sélidos Soluveis.

A adi¢do de frutas como laranja e maca contribuiu em maior propor¢ao para a
intensidade da acidez do suco misto (8,26%, Tabela 4), uma vez que a intensidade da
acidez depende do tipo de vegetal utilizado. A laranja promoveu a acidez no suco misto
em maior propor¢dao (9,67%) e o gengibre contribuiu com uma menor pPropor¢ao
(0,07%) entre as frutas e vegetais. As frutas citricas sao bem conhecidas pelo seu aroma
refrescante e conteudo de acido ascorbico, além disso, o equilibrio de sabor (relagdo
agucar/acido), cor, auséncia de substancias amargas (limonina), quantidade de 4cido
ascorbico, grau de turbidez e quantidade de polpa amolecida sdo as principais
caracteristicas desejadas nas laranjas em termos de qualidade do suco; além disso, a
laranja e o gengibre tém sido utilizados como agentes aromatizantes naturais,
conservantes, estabilizantes durante varias formulagdes de alimentos e confeitos devido
ao seu aroma, agucar ou acidez. %'

Foi observado um maior conteudo de sélidos soltveis no suco misto (8,57 °Brix)
em comparacdo ao suco de gengibre (0,15 °Brix) e a couve (0,4 °Brix), o que ja era
previsto, pois o conteido de solidos soluveis ¢ usado para medir a quantidade
aproximada de agucares, que sdo os solidos soluveis predominantes em frutas como
laranjas (8,03 °Brix) e magcas (10,63 °Brix). A adi¢do de frutas aos alimentos pode
causar um aumento no conteudo total de solidos, uma vez que a presencga de fibras
soluveis na fase aquosa aumenta os solidos totais nessa fase.” Os resultados corroboram
os dados obtidos por Machado et al., 2017, que obtiveram 8 °Brix para suco misto

contendo magd, couve e gengibre, entre outros ingredientes.'®



Como esperado, o suco misto apresentou um valor de pH acido (4,52) e nao
houve grande influéncia da adicdo de couve e gengibre no pH, acidez titulavel, teor de
solidos soluveis e indice de sedimentacdo da polpa, ja que os valores desses parametros
para o suco misto estavam mais proximos dos encontrados nos componentes individuais
de laranja e maga para pH, acidez titulavel, TSS, densidade e viscosidade. Ibiapina et
al.18 encontraram um pH ligeiramente mais baixo (3,15) para suco misto de abacaxi,
horteld e gengibre. Além disso, a formulagdo do suco misto teve o maior indice de
sedimentacdo da polpa (0,16%). Logo apds a extracdao do suco, as particulas grossas se
depositam imediatamente pela gravidade, enquanto as finas permanecem em suspensao,
e ainda assim, a sedimentagdo tem sido um grande desafio para a industria de bebidas."

Os valores de L*, a* e b* para o suco misto otimizado foram (33,29; -6,22;
11,43), suco de laranja (31,87; -1,90; 6,32), suco de laranja com couve (26,05; -2,59;
4,85), suco de magd (28,42; 0,12; 4,79) e suco de gengibre (30,51; -1,01; 2,61)
respectivamente (Tabela 4).

Em geral, a luminosidade (L*) em todos os sucos ¢ relativamente baixa, pois
compostos fenodlicos naturais podem absorver luz. Além disso, o valor de L* (33,29)
para a amostra otimizada tende a se aproximar da luminosidade da laranja, devido a
alguns compostos presentes no suco de laranja, como polifenois, carotenoides e outros
pigmentos.”® Resultados semelhantes foram obtidos em amostras de bebidas mistas
contendo couve, gengibre, d4gua de coco e laranja, que apresentaram um valor médio de
30,73 em luminosidade, indicando que a bebida era escura. A presenga de pequenas
particulas suspensas nas amostras de bebidas pode ter influenciado os baixos valores de
luminosidade e aumentado a viscosidade do suco misto em comparagdo com 0s Sucos

vegetais utilizados."



A cor verde do suco misto ¢ indicada por valores negativos de a* (-6,22). Um
valor mais alto para b* ¢ atribuido ao suco de laranja. A degradag¢do do pigmento verde
claro da clorofila, devido a couve, pode ser atribuida a danos celulares causados durante
o processamento, que levam a quebra das moléculas de clorofila, que estdo associadas
aos carotenoides e, em condi¢cdes normais, mascaram a coloracdo destes. Com o dano
celular ap6s o processamento, uma coloracdo mais amarelada ¢ destacada, derivada de
biomoléculas como carotenoides, polifendis e flavonoides presentes na couve e na

laranja.*®

Perfil de compostos fendlicos do suco misto

Dez compostos fendlicos foram identificados usando o método UHPLC-MS/MS,
incluindo 5 4cidos (cafeico, clorogénico, gélico, ferulico e p-cumarico), 1 alcool
(kaempferol), 1 polifenol (catequina) e 3 flavonoides (epicatequina, quercetina e
naringenina) (Tabela 5). A propriedade antioxidante e a bioatividade do suco misto
provém da composi¢do da mistura, que ¢ composta por vegetais como laranja, maca,

couve e gengibre, ricos em compostos fendlicos.”

Tabela 5. Compostos fenolicos identificados por UHPLC-MS/MS** em sucos frescos e componentes de sucos.

Formula RT***
Compostos fenolicos Ion precursor (m/z) Produto Ion (m/z)
Estrutural (min)
151
Kaempferol """ CyoH504 10.79 285
255
179
Catequina " C,sH,,04 8.59 289

245




179

Epicatequina > C,H,,0, 8.05 289
245
117
Acido cafeico ** C,H;0, 8.86 179
135
85
Acido clorogénico """ CcH,:0y 8.26 353
191
78.9
Acido galico "% C;H,¢O10 6.51 168.9
124.9
134
Acido feralico * C,,H 0, 9.42 193
178
121
Quercetina '® C;sH,,0, 10.11 301
151
119
Acido p-cumarico - '3 CoH,0, 9.26 163
92.9
119
Naringenina ' C,sH,,054 10.09 271
151

*! = (amostra de suco de laranja), >= (amostra de suco de magd), * = (amostra de suco de couve), * = (amostra
de suco de gengibre), ° = (amostra de suco misto); **UHPLC-MS/MS: Cromatografia Liquida de Ultra-Alta

Eficiéncia-MS; ***RT: Tempo de Retencdo; (m/z): razdo massa/carga

Os polifendis sdo metabolitos presentes em todos os tecidos vegetais, tanto nas
flores quanto nos frutos, que sdo matrizes representativas por conterem uma quantidade
significativa de polifenois que podem ser utilizados na industria alimenticia.?®

O uso de laranja no suco misto resultou em um suco com grande potencial



funcional, j& que os fendlicos sdo os compostos bioativos predominantes nesta fruta e o
perfil dos compostos fendlicos da laranja (kaempferol, acido clorogénico, 4cido gélico,
quercetina, acido p-cumdrico e naringenina) ¢ semelhante ao produto otimizado. De
maneira semelhante, estudos anteriores relataram que o 4cido clorogénico e a
naringenina foram os dois flavonoides dominantes nas laranjas."

A presenca de varios compostos fendlicos e atividade antioxidante foi observada
na formulagdo do suco misto, um resultado esperado porque as frutas nativas usadas no
estudo possuem esses compostos.”’ Outros autores também identificaram compostos
fenolicos (limonina, nomilina, hesperidina, neohesperidina, naringina, 4cido
clorogénico, 4cido ascorbico e carotenoides totais, conteudo fendlico total) e atividade
antioxidante em sucos citricos.” Os fendlicos foram identificados nas amostras de suco
vegetal utilizadas e no suco misto (Tabela 5), entdo no suco misto obteve-se a presenca
de todos os compostos, o que potencializou a funcionalidade do suco misto.

A relagdo entre os compostos fendlicos encontrados nas amostras individuais de
suco mostrou que o suco de laranja contribuiu com a maior quantidade de compostos
fenolicos no suco misto (6 compostos), enquanto o suco de gengibre ndo contribuiu. A
laranja ¢ uma fonte subutilizada de antioxidantes que pode ajudar a conter doencas
degenerativas.'

Os polifenois foram identificados como o grupo mais relevante de fitoquimicos
provenientes de residuos do processamento de frutas e vegetais como fontes naturais de
extratos ricos em antioxidantes.’® Os resultados também corroboram os dados obtidos
por He et al.’!, nos quais o suco de ma¢i continha mais compostos fendlicos (4dcidos

1.'® elaboraram um

hidroxicinamicos) do que as sidras correspondentes. Machado et a
suco misto com potencial "detox", contendo abacaxi, cenoura, agua de coco, maga, suco

de couve, gengibre e hortela, e obtiveram teores fenolicos totais de 81,38 mg EAG.100



g'. A atividade antioxidante de frutas e vegetais ¢ atribuida, além de outros fatores, a
compostos do metabolismo secundario: fen6licos. Em resumo, o suco misto em estudo ¢
potencialmente um alimento rico em compostos antioxidantes, pois apresenta uma

combinagdo de compostos fendlicos presentes nos sucos individuais.*'

Conclusoes

O presente estudo demonstrou a possibilidade de otimizar a formulacdo e
maximizar a atividade antioxidante. Com base na modelagem quimiométrica e no
critério de D-otimizagdo, o suco misto foi formulado e a mistura otimizada final (m/m)
foi composta por suco de laranja (73,37%), maga (20,45%), couve (5,58%) e gengibre
(0,59%), com uma atividade antioxidante validada de 12534,2 umol mL' e uma
desejabilidade de 1,00.

Os sucos mistos formulados apresentaram uma média de atividade antioxidante
em torno de 6444,75 pmol mL". O 4cido clorogénico foi o composto predominante,
representando os compostos fendlicos em 80% das amostras, e a cor das frutas e
vegetais foi consistente com seu conteudo antioxidante e, consequentemente, com sua
atividade antioxidante.

A abordagem de modelagem de misturas provou ser um método adequado para
otimizar uma formulacdao de suco misto. Os resultados destacaram que o suco misto €
uma fonte de fenodlicos antioxidantes, combinando nutrientes de baixo custo com a
maxima a¢do antioxidante possivel, capaz de ajudar a proteger contra os danos causados
pelos radicais livres. Finalmente, foi desenvolvida uma formulacdo de suco misto
saudavel, atrativa e de baixo custo, sendo uma opg¢ao promissora para a industria

alimenticia, além de proporcionar beneficios desintoxicantes aos consumidores e



atender as suas expectativas.
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RESUMO

Este estudo teve como objetivo otimizar o p6 de suco misto através da secagem por leito
de espuma para alcangar um alto indice de solubilidade. As variaveis do processo foram
otimizadas utilizando um delineamento composto central, avaliando a influéncia da
concentracdo do agente espumante (5, 10 e 15) (% em peso), temperatura de secagem
(50, 60 e 70) °C e espessura da espuma (2, 4 ¢ 6) mm na solubilidade do po. As
condi¢des otimizadas foram determinadas como temperatura de secagem (60,27 °C),
espessura da espuma (2,82 mm) e 8,56 (% em peso) de maltodextrina. A caracterizagdo
final do produto revelou propriedades notaveis, incluindo um teor de s6lidos soluveis de
8,75 °Brix, pH de 4,48 + 0,01 e atividade de agua de 0,44 + 0,04. A analise abrangeu
aspectos relacionados a cor, porosidade, indice de sedimentacdo e solubilidade,
destacando um indice de escurecimento de 0,81 £ 0,03. A microestrutura do p6 exibiu
uma variedade de formas, refletindo a estabilidade da espuma. Os resultados
confirmaram a estabilidade do pd de suco misto, indicando que manteve uma
concentracdo consistente de carotenoides totais de 10,65 pg/g e preservou suas
caracteristicas fisico-quimicas. O modelo de superficie de resposta ctbica foi o mais

adequado para a resposta de solubilidade com méxima desejabilidade (1,00).

Palavras-chave: técnicas de desidratagdo; pardmetros tecnoldgicos; compostos
bioativos; analise de microestrutura; modelo de superficie de resposta cubica;

desenvolvimento de suco em po.



1. Introducio

Frutas e vegetais desempenham uma fun¢do importante na nutricdo humana, sendo
fontes essenciais de vitaminas, minerais e fibras dietéticas. Além disso, contém
compostos bioativos com propriedades antioxidantes que contribuem para a manutencao
da saude e a prevencao de doengas cronicas e cardiovasculares (Akonor, 2020).

A laranja (Citrus sinensis) ¢ globalmente uma das frutas mais utilizadas para
extracdo de suco e tem sido extensivamente estudada por seus beneficios a saude, sendo
uma rica fonte de antioxidantes (Ribeiro et al., 2021). A couve (Brassica oleracea L.
var. acephala) é um vegetal prontamente disponivel e econdmico para a formulagao de
sucos mistos, rico em compostos bioativos (flavonoides, carotenoides e compostos
fendlicos) que auxiliam na absor¢ao de nutrientes de outros vegetais (Pierscianowski et
al., 2021). A maca (Malus domestica) ¢ uma fonte significativa de compostos fendlicos
como 4acido clorogénico, acido galico e acido cafeico, classificando-se como a terceira
fruta mais cultivada globalmente (Mufioz-Pina et al., 2022). Nesse sentido, o gengibre
(Zingiber officinale Roscoe) também tem sido amplamente utilizado na formulacdo de
produtos alimenticios por seus efeitos benéficos, como propriedades analgésicas,
antipiréticas, antivirais, anticancerigenas e anti-inflamatdrias. Ele contém constituintes
como flavonoides, vitamina C, Mg, Ca e Fe, contribuindo para a prevencao de varias
doencas (Da Costa Soares et al., 2022). Portanto, a combinagao de laranja, maga, couve
e gengibre pode ser uma excelente alternativa para criar um alimento rico em
antioxidantes.

Dado o potencial de frutas e vegetais como matérias-primas para o desenvolvimento
de novos produtos alimenticios, ha um foco crescente em maximizar seu uso na
producdo de outras matrizes alimentares. Uma maneira de agregar valor as frutas in
natura ¢ processando-as em formas convenientes, como a industrializacdo de sucos de
frutas (Akonor, 2020).

Do ponto de vista comercial, as frutas podem ser melhor utilizadas no
processamento de sucos mistos (preparados adicionando dois ou mais sucos), pois
contribuem para a ingestdo de substincias presentes em vegetais (De Albuquerque et
al., 2019; Bhalerao et al., 2020). Por outro lado, a industria de alimentos enfrenta
desafios atualmente ao usar frutas e vegetais como matérias-primas em seu estado

natural devido a questdes como falta de produ¢dao em grande escala, um periodo de



colheita muito curto e alta perecibilidade. Isso torna desafiador oferecer produtos por
periodos prolongados devido a curta vida util desses alimentos sem processamento
industrial (De Carvalho Tavares et al., 2020). Além disso, a subutilizagdo de alimentos
resulta em constante desperdicio de subprodutos (polpa, semente e casca), que t€m sido
cada vez mais estudados devido as suas propriedades funcionais (Gomez-Garcia et al.,
2020).

Um dos principais desafios no processamento de sucos mistos € formular a
propor¢ao de misturas individuais de suco para obter uma aparéncia atraente com
propriedades bioativas e uma vida util longa, além de facilitar o consumo. Embora os
compostos bioativos fornegam propriedades nutricionais benéficas, a maioria deles ¢
instavel e sensivel ao calor, sendo necessario procurar um método de protecdo para
prolongar sua vida util (Dag et al., 2017).

Nesse sentido, a secagem se torna uma alternativa viavel, pois ¢ uma tecnologia
amplamente utilizada para obtencao de alimentos em po, reduzindo seu teor de agua e
prevenindo degradacdes indesejaveis (Colin-Cruz et al., 2019). Simultaneamente, estao
sendo desenvolvidas tecnologias como alternativas para a producao de bebidas em po,
preservando os compostos bioativos e mantendo as caracteristicas de vegetais frescos. A
secagem por leito de espuma ¢ uma das técnicas ja estabelecidas como um método
eficaz de desidratagdo para produgdo de polpas de frutas e sucos de frutas em pd (De
Carvalho Tavares et al., 2020).

O processo de secagem por leito de espuma resulta em um produto ndo apenas
pratico e de baixo custo, mas também saudavel, pois permite preservar as caracteristicas
sensoriais e nutricionais das frutas e vegetais crus. Além disso, ¢ uma técnica mais
acessivel e menos complexa em comparagdo com a secagem por pulverizagdo e a
liofilizagao (Li et al., 2021).

A cinética de secagem utilizando modelagem de camada fina de espuma tem sido
estudada em mandioca (Manihot esculenta) com polpa branca e amarela (Ayetigbo et
al., 2019), kadam (Neolamarkia cadamba) (Osama et al., 2022), polpa de mirtilo (Gao
et al., 2022), sopas instantaneas de variedades de feijao-caupi (Falade & Adeniyi, 2021),
meldo cantalupo (Li et al., 2021), suco de jamboldo (De Carvalho Tavares et al., 2020)
para estimar qual modelo se ajusta melhor ao processo de secagem. Paralelamente,
diversos autores t€ém misturado frutas e vegetais para obter bebidas mistas com alto teor
de compostos bioativos (Raji et al., 2022; Martins et al., 2022; Wellala et al., 2022). No

entanto, até¢ onde os autores tém conhecimento, nenhum estudo explorou a utilizacao de



uma mistura composta por esses quatro vegetais (laranja, mag¢a, couve e gengibre) para
maximizar a atividade antioxidante utilizando a técnica de secagem por leito de espuma.
Nesse contexto, o desenvolvimento de suco misto em p6 ¢ uma abordagem promissora,
pois nao apenas propoe a diversificagao e expansao dos alimentos para uma dieta mais
saudavel e atende as expectativas do consumidor, mas também reduz os gastos com
embalagem, armazenamento, transporte e perdas devido a alta estabilidade na forma de
p6 em comparacao com a forma liquida (Shishir & Chen, 2017). Por outro lado, fatores
como temperatura de secagem, espessura da espuma e concentragdo do agente
espumante podem influenciar a otimizag¢do do processo de secagem por leito de espuma
e afetar a solubilidade dos produtos desidratados (Ayetigbo et al., 2019).

A otimizagdo do processo de formag¢do do po e as caracteristicas do pd de suco
misto, ambos ainda nao considerados na maioria da literatura, especialmente para a
mistura de variedades de vegetais no estudo em questdo. Além disso, a influéncia
potencial de pardmetros como temperatura, espessura e concentragdo do agente
espumante na secagem de sucos mistos especificamente com os ingredientes utilizados
neste estudo nao foi considerada em pesquisas anteriores. Estudos envolvendo sucos
mistos com acdo desintoxicante maxima na forma de p6 ainda sdo raros, € nenhum
modelo matematico foi encontrado para a formulagdo de sucos mistos com laranja,
couve, magd e gengibre. Portanto, este estudo se destaca ao propor a preparagao,
otimizacdo e caracterizagdo de combinagdes especificas de ingredientes para o suco
misto em po utilizando a inovadora técnica de secagem por leito de espuma.

Diante do exposto, este estudo teve como objetivo preparar, otimizar e caracterizar o
p6 de suco misto potencialmente funcional a partir de frutas e vegetais utilizando o
processo de secagem por espuma. Ele fornece uma alternativa pratica, rapida e
acessivel, superando os desafios de custo e complexidade na preparagdo de sucos
funcionais liquidos. Além disso, investiga a influéncia de parametros criticos, como
temperatura de secagem, espessura da espuma e concentracdo do agente espumante,
para otimizar a qualidade do p6 de suco misto e avaliar caracteristicas fisico-quimicas

adequadas e solubilidade 6tima.

2. Materiais e métodos

2.1. Materiais



A laranja Pera Rio (Citrus sinensis), a couve (Brassica oleracea L. var
acephala), a maga (Malus domestica) e o gengibre (Zingiber officinale Roscoe) foram
selecionados em estagio adequado de maturacdo para a produgdo de suco misto. Os
aditivos utilizados para a formacdo de espuma foram Emustab® (Selecta, Jaguara do
Sul, Brasil), Super Liga Neutra® (Selecta, Jaguard do Sul, Brasil) e maltodextrina 10
DE (Ingredion, Mogi Guagu, Brasil).

Todos os ingredientes foram adquiridos no comércio local em Maringé, Parana,
Brasil, localizado a 23° 25' 38" S e 51° 56' 15" W, a uma altitude de 551 metros. A
escolha de matérias-primas visou priorizar a producdo local como forma de aproveitar a
produgdo excedente com baixo custo e alta disponibilidade. Os reagentes utilizados nas

analises foram de grau analitico.

2.2. Extracao e Formulag¢ao de Sucos Misto

Lotes de ingredientes frescos (1 kg) foram selecionados, lavados em agua
corrente, desinfetados com uma solugdo de hipoclorito de sédio (200 mg/L) por 15
minutos, enxaguados com 4gua potavel, descascados, cortados manualmente com facas
de ago inoxidéavel e pesados. As laranjas foram extraidas individualmente usando um
processador de alimentos (E10, Mondial, Brasil). A formulacdo 6tima consistiu em uma
mistura (m/m) com laranja (73,37%), mag¢a (20,45%), couve (5,58%) e gengibre
(0,59%) que foi misturada em um liquidificador doméstico (L-550, Mondial, Brasil) por
3 minutos. O suco misto foi peneirado e reservado para andlises subsequentes, conforme
descrito por Moreira et al. (2017) com modificagdes.

O suco foi formulado para ajustar a solubilidade maxima, que foi medida em
resposta ao experimento planejado (Tabela 1). As polpas mistas foram armazenadas a
-20 °C por um periodo ndo superior a 6 meses apos o processamento ¢ descongeladas a

temperatura ambiente no momento da analise.



Tabela 1. Efeito da Concentragdo do Agente Espumante Maltodextrina (% m/m), Temperatura (°C) e

Espessura na Solubilidade do P6 de Suco Misto.

Variaveis independentes **

N T (-C) E (mm) C (% m/m) A(g) S*
1 60.00 4.00 1.59 83.03 0.31
2 50.00 2.00 15.00 71.72 0.21
3 50.00 2.00 5.00 80.16 0.31
4 43.18 4.00 10.00 75.94 0.33
5 60.00 4.00 10.00 75.94 0,28
6 70.00 2.00 5.00 80.16 0.26
7 70.00 6.00 15.00 71.72 0.32
8 60.00 4.00 10.00 75.94 0.27
9 70.00 6.00 5.00 80.16 0.24
10 50.00 6.00 15.00 71.72 0.32
11 60.00 4.00 10.00 75.94 0.30
12 60.00 0.64 10.00 75.94 0.26
13 76.82 4.00 10.00 75.94 0.27

14 50.00 6.00 5.00 80.16 0.28



15 60.00 7.36 10.00 75.94 0.15

16 60.00 4.00 10.00 75.94 0.28
17 60.00 4.00 10.00 75.94 0.28
18 60.00 4.00 10.00 75.94 0.28
19 60.00 4.00 18.41 68.84 0.31
20 70.00 2.00 15.00 71.72 0.28

As misturas foram analisadas por um modelo cubico especial do software Design-Expert®. **Variaveis

independentes: T = (temperatura (°C)); E = (espessura (mm)); C = (concentracdo de maltodextrina (%

m/m)). N = Numero da amostra; A = Amostra de suco (g). *Variavel dependente: S = Solubilidade.

2.3. Preparacio e Secagem das Espumas

A espuma foi obtida adicionando o suco misto de frutas e vegetais, Emustab®,
Super Liga Neutra® e maltodextrina 10 DE (Tabela 1) ao suco na propor¢do de
71,72:10,63:2,66:15,00 (m/m), respectivamente, para obter uma espuma estavel. Apds
homogeneizagdo completa, o ar foi incorporado a solu¢do mexendo em um
liquidificador doméstico (Mondial, B-44-B, Brasil) em velocidade méaxima por 3
minutos. As condi¢des de preparacdo da espuma foram obtidas de um estudo anterior
conduzido por esses autores (De Carvalho Tavares et al., 2020). Apds a agitagdo, as
espumas foram colocadas em leitos metalicos ndo perfurados, que posteriormente foram
enviados para desidratacio em um forno com circulacdo de ar e renovacdo forgcada
(Quimis, Diadema, Brasil) sob temperatura controlada e velocidade do ar constante.
Diferentes combinagdes de concentragdes de agente espumante (maltodextrina 5, 10,
15) (% m/m), temperaturas (50, 60 e 70) °C e espessuras (2, 4 e 6) mm foram feitas
alterando um fator (concentra¢do de maltodextrina, temperatura e espessura), enquanto

mantendo os outros fatores constantes no nivel central (Tabela 1). As concentracdes de



maltodextrina, tempo de batimento e velocidade consideradas estavam dentro da faixa

revisada na literatura (De Col et al., 2021).

2.4. Otimizac¢ao das Condi¢oes de Secagem em Leito de Espuma para o Suco Misto

Para diferentes massas de amostra (m/m), trés componentes principais variaram
(Tabela 1). Esses componentes representaram os parametros de secagem que
influenciam a solubilidade da amostra em p6. Um total de 20 condi¢des de secagem
foram propostas pelo modelo de mistura e utilizadas para produzir o suco desidratado
(Tabela 1). A solubilidade foi considerada a varidvel resposta. Ajuste de dados, efeitos
principais, efeitos de interacdo das variaveis independentes nas respostas e analises
tridimensionais de superficie de resposta foram realizados. A qualidade do ajuste dos
modelos propostos foi avaliada com base em critérios estatisticos como o coeficiente de
determinagdo R?. Além disso, a otimizagdo da espuma do suco em po6 foi realizada pelo
método numérico baseado na funcdo de desejabilidade, com critérios de selegdo
baseados em maxima solubilidade.

O experimento de formacdo de p6 de suco misto foi conduzido de acordo com
um Delineamento Composto Central (DCC) com trés varidveis independentes:
concentragdo de maltodextrina (5, 10, 15) (% m/m), espessura da espuma (2, 4 ¢ 6) mm,
e temperatura de secagem do forno (50, 60, 70) °C. O processamento nessas condi¢des
parece ser o mais adequado, considerando a menor perda de qualidade nutricional do
produto e melhor solubilidade com o tempo de processamento com base em estudos
anteriores com valores proximos aos do estudo atual.

O modelo com o maior valor de R? e maxima solubilidade foi selecionado como
o melhor modelo que descreve as caracteristicas da secagem de camada fina de espuma
de suco misto. A espuma ideal foi coletada e espalhada uniformemente para ser seca em
placas de Petri (dimensdes 250 x 155 x 10) mm em um forno com circulagdo de ar e
renovacao for¢ada (Quimis, Diadema, Brasil) em temperaturas especificadas (Tabela 1).
As espumas secas foram entdo removidas do tapete de secagem apos 8 horas de
secagem, um periodo de tempo estabelecido com base na perda de umidade constante,
que foi determinada pesando as amostras com uma balanca de infravermelho

(Belengineering, S203, Italia) até obter massas iguais em trés pesagens consecutivas.



Para otimizar o processo de secagem em tapete de espuma, trés pardmetros
criticos foram identificados: temperatura de secagem, espessura da espuma e
concentracdo de agente espumante. A temperatura de secagem ¢ crucial para a remogao
eficaz de umidade, enquanto a espessura da espuma pode influenciar a taxa de
evaporagdo e, consequentemente, a qualidade do produto final. A concentragdo de
agente espumante ou de uma solu¢do espumante esta diretamente relacionada a
estabilidade da espuma e ao comportamento de espuma durante o processo de secagem
(Tan et al., 2023).

Os pos foram removidos das placas de aluminio com uma espatula, triturados
usando um almofariz e um pildo, e peneirados para obter a uniformidade méxima das
particulas. Em seguida, foram armazenados em Eppendorf em uma dessecadora até

serem utilizados nas andlises.
2.5. Analises do Suco em Pé
2.5.1. Caracteristicas Fisicas e Quimicas do Suco Misto

As analises de solidos soluveis, pH, atividade de 4gua e umidade foram
determinadas. O teor de solidos soluveis (TSS) foi determinado utilizando um
refratometro digital (Instruterm®, Sao Paulo, Brasil), e os resultados foram expressos
em °Brix. O pH foi determinado utilizando um potenciometro digital (MS Technopon®,
Piracicaba, Brasil). A atividade de 4gua do suco em p¢ foi determinada utilizando um
analisador de atividade de agua (AqualLab 4TE, Meterfood, Brasil) automaticamente
apods iniciar o programa a uma temperatura constante de (24 = 0,5) °C (Izadi et al.,
2020). O teor de umidade (m/100 m) foi determinado secando-o a 25 °C em uma
balanga de infravermelho até atingir um peso constante (método 934.01) (AOAC,

2005).
2.5.2. Porosidade (densidade aparente e densidade absoluta)

A porosidade do pd de suco misto foi medida utilizando o célculo da densidade

aparente e da densidade absoluta conforme as equagdes (1)-(3) (Gao et al., 2022).

e=1-(pb/pa) (1)

Pb =ms/Vs 2)



Pa=ms/Ve (3)

Onde ¢ ¢ a porosidade do pd de suco misto de frutas e vegetais; pb ¢ a densidade
aparente do p6 de suco misto (g/cm?®); pa € a densidade absoluta do p6 de suco misto
(g/cm?); ms € a massa do pd de suco misto (g); Vs € o volume do pd de suco (g/cm?), e
Ve ¢ o volume de 6leo de motor (cm?®), utilizado como preenchimento devido a sua
capacidade de permeagdo nos poros entre os pos sem dissolvé-los, de acordo com o

método de volume de deslocamento (Gao et al., 2022).
2.5.3. Solubilidade

A solubilidade foi medida de acordo com o método descrito por Gao et al.
(2022) com modificacdes. Inicialmente, 0,1 g da amostra foi adicionada a 10 mL de
agua destilada e agitada em um agitador magnético (CAPP, CRV-45X, Alemanha) por 5
minutos. Em seguida, a solugdo foi centrifugada a 4300 rpm por 5 minutos.
Posteriormente, uma aliquota de 10 mL do sobrenadante foi transferida para uma placa
de aluminio e, em seguida, seca em um forno a 105 °C por 5 horas e os residuos foram

pesados. A solubilidade foi calculada de acordo com a equacao (4):

solubilidade ( )= (m2 — m1)/0.25

w
100w

(4)

Onde S ¢ a solubilidade; m1 e m2 sdo a massa do recipiente de aluminio pré-pesado ¢ a

massa do recipiente de aluminio com a amostra seca por 5 horas, respectivamente.

2.6. Avaliacao de cor e conteudo total de caronoides

Os parametros de cor que representam a luminosidade (L*), os eixos de cor (a* e
b*), a cromaticidade (C*), e a tonalidade (H*), onde L* = 0 reproduz o preto e L* =100
indica o branco; a* esta na posi¢cdo entre verde e vermelho, e b* entre amarelo e azul,
foram avaliados usando um colorimetro (Konica Minolta®, CR-410, Toquio, Japao)

calibrado com um padrdo branco para o suco em pd misto otimizado. Trés medi¢des em



trés pontos aleatdrios de cada amostra para os pardmetros de cor L* (claro-escuro), a*
(vermelho-verde) e b* (amarelo-azul) foram determinadas em temperatura ambiente.

O teor total de carotenoides (ng/g) do suco misto em po6 foi determinado pelo
método descrito por Ayetigbo et al. (2019) com algumas modifica¢des. Em resumo, 1 g
da amostra foi dispersa em 2 mL de acetona por 5 minutos e seguida por
homogeneiza¢ao com 2 mL de éter de petréleo por 1 minuto. A mistura homogeneizada
foi centrifugada a 3000 rpm por 10 minutos a 20 °C, e a fase orgénica rica em
carotenoides (sobrenadante) foi coletada. Este processo de extra¢do-separagdo foi
repetido no residuo duas vezes com subsequente adicdo de 1 mL de acetona por 5
minutos € 1 mL de éter de petroleo por 1 minuto a 3000 rpm por 10 minutos. A fase
organica refinada coletada foi lavada trés vezes com 2 mL de solugdo de NaCl 0,1 M e
centrifugada como antes. A fase organica refinada foi pipetada, e o volume foi ajustado
para 3 mL. Os carotenoides totais (ng/g) foram calculados conforme descrito por De

Carvalho et al. (2012).
2.7. Atividade antioxidante do suco misto em po

Os antioxidantes foram estimados de acordo com o protocolo discutido por
Saqueti et al. (2021). Um espectrofotometro (Genesys 10-S UV/Vis, Estados Unidos)
foi usado para medir a absorbancia a um comprimento de onda de 517 nm. Uma curva
padrdo usando Trolox (0-0,3 mg/mL) foi utilizada para calcular a atividade antioxidante,

e os resultados foram expressos como uma porcentagem de atividade antioxidante.
2.8. Indice de Escurecimento

O Indice de Escurecimento (BI) é um pardmetro importante que reflete a
degradacdo da cor dos produtos durante o processo de secagem, sendo que um valor de
BI mais baixo indica um maior grau de escurecimento, enquanto um valor de BI mais
alto indica um menor grau de escurecimento (Abbasi & Azizpour, 2016). Este indice foi
calculado a partir do valor de absorbancia da amostra medido separadamente em 510
nm (A510) para a antocianina ¢ 420 nm (A420) para o produto de escurecimento
utilizando um espectrofotdmetro. Para evitar alteracdes no BI causadas pela diferenca
de cor da antocianina dentro das amostras, as amostras estavam em estado acido, pH <
7,0. Neste trabalho, o pH do pd de suco misto foi de 4,48 + 0,01. O célculo do BI ¢
apresentado pela Eq. (5) (Abbasi & Azizpour, 2016).



Indice de Browning (BI) = A510/A420 (5)

Onde A510 ¢ o valor de absorbancia da amostra medido em 510 nm para a antocianina

e (A420) ¢ o valor de absorbancia em 420 nm para o produto de escurecimento.

2.9. Microscopia Eletronica de Varredura (MEYV)

A microestrutura do p6 do suco misto ideal foi capturada usando um
microscopio eletronico de varredura (Quanta 250, FEI Company) apds colocar o p6 em
discos de carbono no final de um cilindro banhado a ouro e posiciond-lo na plataforma
de amostras (Ferreira et al., 2020).

O software (ProgRes Capture Pro 2.8., JENOPTIC Optical Systems, Alemanha)
foi utilizado para analisar o tamanho das bolhas de ar. Multiplas medi¢des (80) foram
registradas por amostra. O sistema foi evacuado, e os elétrons foram irradiados com
uma tensdo de aceleragdao de cerca de 2,5 kV e uma corrente de feixe de 17 mA. As
imagens foram exibidas e digitalmente capturadas usando uma interface de software

dedicada (In Touch Scope, versao 1.090, JEOL Technics Ltd., Freising, Alemanha).
2.10. Analise Estatistica

O design de mistura 6tima para otimiza¢do e os efeitos das variaveis foram
desenvolvidos utilizando o software Design Expert v-7.0 (Stat-Ease, Minneapolis,
EUA). Os valores da anélise de solubilidade foram inseridos no Microsoft Excel 2016
(Microsoft Office, Washington, EUA). A precisdo das respostas foi avaliada
estatisticamente através de valores elevados do coeficiente de regressao R? e R? ajustado
pelo design de mistura. Assim, os resultados foram submetidos a Analise de Variancia

(ANOVA), e os dados foram apresentados como média + desvio padrao.

3. Resultados e Discussiao
3.1. Otimizag¢do do Processo de Secagem por Leito de Espuma

Foram realizados experimentos com diferentes combinagdes desses parametros,

seguindo um design experimental adequado. Variagdes de temperatura (50-70) °C,



espessura da espuma (2-6) mm e concentracdo do agente espumante (1,59-18,41) (%
m/m) foram testadas para identificar a condicdo ideal para a secagem por leito de

espuma (Tabela 1).

3.1.1. Resultados da otimizac¢do

A técnica de secagem em leito de espuma se destaca por sua maior eficiéncia em
comparacdo com a secagem tradicional em bandeja, atribuida a alta porosidade da
espuma. Nesse processo, a agua migra do interior para a superficie por capilaridade,
seguindo os caminhos formados pelas lamelas liquidas que separam as bolhas de ar
(Almeida, 2017; Lee et al., 2020a).

A solubilidade do pd de suco misto variou com a espessura da espuma, com
valores variando de 0,15 a 0,31 durante o processo de secagem em espuma.
Observou-se que, a medida que a espessura da espuma diminuia devido a contracdo
durante o processo de secagem, a solubilidade do pé também diminuia. Espumas com
espessura de 2 mm resultaram em um pd mais compacto e soluvel, facilitando sua
dissolugdo em agua. Por outro lado, espumas com 4 mm e 6 mm de espessura
produziram um pd menos poroso, ndo favorecendo uma solubilidade maior. A retracdo
da espuma ndo ocorreu uniformemente em toda a superficie, contribuindo para
variagOes nas medidas finais de espessura do p6 (Gao et al., 2022).

Os efeitos da concentragdo do agente espumante maltodextrina (% m/m),
temperatura (°C) e espessura da espuma (mm) na solubilidade do p6 de suco misto
foram avaliados (Tabela 1). A concentragdo do agente espumante ¢ um fator chave que
influencia a formagdo da espuma. A maltodextrina, sendo um polissacarideo com
propriedades espumantes, ¢ comumente usada na industria alimenticia para melhorar a
textura e a aparéncia de espumas em produtos como sucos e sobremesas (Smith &
Johnson, 2020). Neste estudo, diferentes concentragdoes de maltodextrina foram testadas
para determinar seu efeito na solubilidade da espuma de suco misto.

Os resultados mostraram que um aumento na concentragdo de maltodextrina
levou a uma maior estabilidade da espuma, significando que a espuma persistiu por
mais tempo antes de colapsar. Isso ocorre porque a maltodextrina atua como um agente
estabilizador, formando uma camada ao redor das bolhas de ar que impede a

coalescéncia e a ruptura da espuma (Brown, 2020). Portanto, pode-se concluir que a



concentragcdo do agente espumante desempenha um papel crucial na solubilidade do p6
de suco misto.

A temperatura ¢ outro fator importante que influencia a formagao da espuma e a
solubilidade. Como esperado, temperaturas mais altas aumentaram as solubilidades em
todos os niveis de espessura (Tabela 1). A variacdo de temperatura afeta as propriedades
fisicas dos ingredientes no suco misto, bem como a solubilidade dos gases dissolvidos
na bebida.

Observou-se que a temperatura afetou significativamente a formacao e a
estabilidade da espuma. Em temperaturas mais baixas, a solubilidade dos gases
dissolvidos diminuiu, resultando em uma espuma mais densa. Por outro lado, em
temperaturas mais altas, houve um aumento na solubilidade dos gases e uma maior
tendéncia ao colapso da espuma. Isso ocorre porque as moléculas de gas tém maior
mobilidade em temperaturas mais altas, levando a sua liberagdo mais rapida da fase
liquida. Portanto, a temperatura ¢ um fator critico a ser considerado para obter uma
espuma estavel no suco misto.

A espessura do suco misto também desempenha um papel importante na
solubilidade da espuma. Aumentos na espessura podem dificultar a formagdo e a
estabilidade da espuma devido a reducdo da disponibilidade de superficie para a
formag¢do de bolhas e a maior viscosidade do liquido. Neste estudo, diferentes
espessuras do suco misto foram testadas para avaliar seu impacto na solubilidade da
espuma. Nesse sentido, a combinagdo de maior espessura (6 mm) com temperatura mais
baixa (50 °C) mostrou-se menos eficaz, resultando em uma solubilidade reduzida do po.

Os resultados mostraram que uma espessura mais fina do suco misto facilitou a
formacgdo da espuma e aumentou sua estabilidade (Brown, 2019b). Isso ocorre porque
uma maior disponibilidade de superficie favorece a incorporagdo de ar na bebida e
facilita a formacao de bolhas. Além disso, uma menor viscosidade do liquido permite
uma maior mobilidade das bolhas de ar na matriz liquida, reduzindo a tendéncia ao
colapso da espuma. Portanto, a espessura do suco misto ¢ um fator determinante na
solubilidade da espuma.

O modelo matematico utilizado para prever a solubilidade pode ser representado

pela equacao final em termos de fatores codificados Eq. (6):



A equacao final em termos de fatores codificados (Eq. 6) é:

Solubilidade = (0,2835) - (0.0001189 * A) - (0.01689 * B) - (0.03413 * C) + (0.01995 *
A * B) + (0.02495 * A * C) - (0.007450 * B * C) + (0.009578 * A2) + (0.007952 * B?)
(002691 * C?) - (0.01045 * A * B * C) + (0.01524 * A2 * B) + (0.04988 * A2 * C) +
(0.005469 * A * - (0.01045 * A * B * C) + (0.01524 * A2 * B) + (0.04988 * A2 * C) +
(0.005469 * A * B?)

Onde: A: Concentragdo; B: Temperatura; C: Espessura
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Fig. 1. Grafico de valores previstos versus reais para a otimizagdo de parametros para a secagem

em leito de espuma. Fonte: Autor - Software Design Expert (2022).

A andlise dos valores previstos versus reais, conforme apresentado na Figura 1,
revelou descobertas importantes sobre a otimizacao dos parametros para a secagem por
leito de espuma, especificamente em relacdo a solubilidade do suco em pd. Com base
nos resultados do grafico de solubilidade prevista versus real, observou-se que a maioria
dos pontos esta proxima da linha de 45 graus, indicando uma boa concordancia entre os
valores previstos pelo software Design Expert e os valores medidos experimentalmente.
Isso sugere que o modelo estatistico utilizado no software foi eficaz na previsdo da
solubilidade do suco em pd com base nas variaveis independentes testadas. No entanto,
¢ importante observar que alguns pontos, como os das amostras 6 ¢ 15, estdo
ligeiramente desviados da linha de 45 graus, indicando uma discrepancia entre os
valores previstos e reais. Essa discrepancia pode ser atribuida a fatores de variabilidade

experimental ndo considerados no modelo estatistico. Esses fatores podem incluir



diferengas na composi¢ao do suco misto, pequenas variacdes nas condi¢des de secagem,
bem como interagdes ndo lineares entre as varidveis independentes.

Além disso, observa-se que algumas amostras, como as amostras 10 e 20,
apresentam solubilidade substancialmente maior em comparacdo com outras. Isso
sugere que as combinagdes especificas de concentracdo de maltodextrina, temperatura e
espessura usadas nessas amostras resultaram em maior solubilidade do suco em po6. Para
contextualizar esses resultados com a literatura cientifica, foi possivel identificar
estudos anteriores investigando os efeitos da concentragdo de maltodextrina,
temperatura e espessura em produtos similares. Os resultados desses estudos foram
consistentes com as observagdes deste trabalho (Smith et al., 2019; Lee et al., 2020b;
Chen & Wang, 2021).

A condicdo oOtima determinada pelos resultados da otimizagdo foi uma
temperatura de secagem de 60,27 °C, espessura da espuma de 2,82 mm e concentragao
do agente de espuma de 8,56 (% m/m). Essa combinagdo de pardmetros apresentou a
maior solubilidade do pé entre aquelas avaliadas (p < 0,05), boa reten¢do de compostos
bioativos e caracteristicas fisicas e quimicas preservadas, atendendo aos requisitos para
um produto de alta qualidade e funcional (Rodrigues et al., 2022). Além disso, resultou
em rapida evaporagdo da umidade e espuma estavel, garantindo a retencdo das

propriedades nutricionais e sensoriais desejadas no produto final (Oliveira et al., 2020).

3.1.2. Analise da Interrelacdo de Parametros

A andlise estatistica dos dados mostrou que a temperatura de secagem e a
concentragdo do agente espumante tiveram um efeito significativo na qualidade do p6
do suco misto, enquanto a espessura da espuma exibiu uma influéncia moderada. A
interagdo entre a temperatura e a concentracdo do agente espumante foi particularmente
relevante, indicando que a modulacdo precisa desses parametros ¢ crucial para obter um

produto de alta qualidade (Garcia et al., 2021).
3.1.3. Diagnostico das Propriedades Estatisticas do Modelo

A andlise de varidncia (ANOVA) e a avaliacdo da precisdo do modelo para a
solubilidade do suco em pd (FD) foram realizadas com base nas varidveis

independentes: concentracdo do agente espumante, espessura ¢ temperatura (Tabela 2).



O modelo de superficie de resposta cubica foi usado para analisar a influéncia dessas

variaveis na solubilidade do suco em po.

Tabela 2. Anélise de Variancia (ANOVA) para o modelo de superficie de resposta cubica e avaliacdo da
precisao do modelo (R?, Adj R?, RMSE, MAPE) para a solubilidade do suco em p6 (FD) com base nas

variaveis independentes: concentragdo do agente espumante, espessura e temperatura.

Modelo Original Soma dos DF Quadrado F-Valor
Quadrados Médio Prob > F
0.034 13 2.60*%10° 16.19 0.00
A - Concentragdo 8*10® 1 8%10°8 4.971*10* 0.98
B - Temperatura 1.61*10° 1 1.61*10° 10.02 0.02
C - Espessura 1 0,01 40.94 0.00
AB 3.18%107 1 3.18 19.78 0.00
AC 4.98*107 1 4.98 30.94 0.00
BC 4.44%10* 1 4.44 2.76 0.15
A? 1.32*107 1 1.32 8.21 0.03
B? 9.11*10* 1 9.11 5.66 0.05
C? 0.01 1 0.01 64.84 0.00
ABC 8.76%10™ 1 8.76 5.43 0.06

A’B 7.69%10* 1 7.69 4.78 0.07



AC 8.24*107 1 8.25 51.23 0.00

AB? 9.91*10° 0 9.91*10° 0.62 0.46
AC? 0.00 0

B2C 0.00 0

BC? 0.00 0

A3 0.00 0

B 0.00 0

c 0.00

R R* Adj RMSE MAPE (%)
0.97 0.91

*C.V = Coeficiente de variagdo; "R? = coeficiente de regressdo; “(PRESS) = soma dos quadrados dos
erros residuais previstos; Y(valor f) = razdo de duas variancias; °(p-valor) = nivel de significincia

marginal dentro de um teste de hipétese estatistica); A: Concentragdo; B: Temperatura; C: Espessura

Primeiramente, ¢ essencial observar que as varidveis independentes impactaram
significativamente a solubilidade do suco em pd neste estudo, com base nos resultados
da ANOVA. Especificamente, a concentragdo do agente espumante € a espessura
demonstraram um efeito significativo (p < 0,05) na solubilidade do suco em po,
enquanto a temperatura ndo apresentou um impacto significativo (p > 0,05). Essas
conclusdes sdo consistentes com estudos anteriores que relataram a importancia dessas
variaveis na secagem em leito de espuma (Falade & Adeniyi, 2021; De Carvalho
Tavares et al., 2019). As interagdes entre a concentracdo do agente espumante e a

temperatura, a concentracdo do agente espumante € a espessura, € a temperatura € a



espessura também foram estatisticamente significativas. Em particular, as interagdes
entre a concentragdo do agente espumante e a espessura, bem como entre a
concentragdo do agente espumante e a temperatura, mostraram-se estatisticamente
significativas. Isso destaca a complexidade do processo de secagem em leito de espuma
e a necessidade de considerar essas interagdes ao otimizar o produto final.

A andlise dos termos de segunda ordem (quadraticos) do modelo revelou que a
concentragdo do agente espumante ao quadrado e a espessura ao quadrado
influenciaram a solubilidade do suco em p6, embora o impacto tenha sido mais fraco em
comparagdo com as variaveis lineares. Estudos anteriores também encontraram termos
quadraticos significativos (De Faria Cardoso et al., 2023). O coeficiente de regressdo R?
de 0,9723 indicou que o modelo de superficie de resposta cubica explica
aproximadamente 97,23% da variabilidade na solubilidade do suco em p6. Além disso,
o R? ajustado (Adj R?) de 0,9122, juntamente com os valores dos termos quadraticos
significativos, sugere que o modelo ¢ adequado e ndo excessivamente complexo, como
observado em estudos semelhantes (De Faria Cardoso et al., 2023).

O erro quadratico médio (RMSE) foi calculado em relagdo aos valores
observados e previstos pelo modelo. O valor do RMSE foi baixo, indicando boa
precisdo do modelo na previsdo da solubilidade do suco em p6. Além disso, o erro
percentual absoluto médio (MAPE) foi calculado para avaliar a precisdo das previsoes
do modelo. O MAPE foi igual a 0,0013, representando uma precisdo aceitdvel das
previsdes do modelo.

Em resumo, os resultados da andlise de variancia e da avaliagdo da precisdao do
modelo indicam que o modelo de superficie de resposta cubica ¢ apropriado para
descrever a solubilidade do suco em pd. As variaveis de concentracdo do agente
espumante, temperatura € espessura mostraram-se criticas para a otimizagdo da
produgdo de suco em pd por meio da secagem em leito de espuma. A interagdo entre
essas variaveis também deve ser considerada ao otimizar o processo de produgdo. Essas
descobertas fornecem informacdes valiosas para a formulacdo e processo de produgao
eficaz do suco em po, visando uma melhor qualidade e aceitagdo do produto final, e
para enfatizar a importancia da otimiza¢do das varidveis do processo para melhorar a
solubilidade do suco em po.

As curvas de contorno da superficie de resposta também representaram uma
ferramenta poderosa para visualizar a interacdo entre multiplas variaveis e seu efeito na

resposta do processo, neste caso, a solubilidade do suco misto em pd obtido por



secagem em leito de espuma. A andlise das interagdes relativas entre os trés fatores
estudados - concentragdo (A), temperatura (B) e espessura (C) - a partir dessas curvas
de contorno oferece informagdes significativas. insights sobre a otimizagao do processo

da secagem em leito de espuma (Fig. 2).
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Fig. 2. Os graficos de contorno representam a superficie de resposta (solubilidade) e revelam a interagao
relativa entre trés fatores: A (Concentra¢do), B (Temperatura) e C (Espessura = 4.00) no processo de
secagem por leito de espuma de suco misto. O ponto vermelho no centro do grafico de contorno indica os
seis pontos centrais.

Fonte: Proprio autor - Software Design Expert® v-7.0 (2022).

Os contornos revelaram padrdes interessantes relacionados a solubilidade do
suco em po. Inicialmente, a interagdo entre a concentragdo do agente espumante e a
temperatura demonstrou uma influéncia significativa na solubilidade. Conforme a
concentragdo aumentava, houve um aumento perceptivel na solubilidade em
temperaturas mais altas, enquanto esse efeito foi menos pronunciado em temperaturas
mais baixas. Esses resultados sugerem que a concentracdo do agente espumante
desempenha um papel crucial no processo de secagem, especialmente em combinagao

com temperaturas mais altas (Falade & Adeniyi, 2021).



Ao analisar o grafico de contorno, ¢ possivel observar a influéncia combinada
das variaveis na solubilidade do suco em pd. Por exemplo, a interagdo entre
concentracdo e temperatura (A e B) pode revelar um ponto de operagdo ideal onde a
solubilidade do suco em pd ¢ maximizada. Essa informagdo ¢ importante para
determinar as condig¢des ideais de processamento que levam a obten¢do de um produto
final com alta solubilidade, um dos principais critérios de qualidade para sucos em po.
Além disso, os contornos também destacaram a influéncia da espessura na solubilidade
do suco em po. Para uma espessura constante de 4.00 (unidade de medida), observou-se
que concentragdes mais altas de agentes espumantes e temperaturas mais altas levaram a
valores de solubilidade mais altos. Isso ressalta a importancia de considerar a espessura
do leito de espuma ao otimizar o processo de secagem, conforme relatado em estudos
anteriores (De Carvalho Tavares et al., 2019; De Faria Cardoso et al., 2023). Além
disso, o grafico de contorno 2D de fatores A versus B aparece por padrio em
sombreamento de cores graduadas. O software Design-Expert exibe qualquer ponto real
incluido no espaco de design mostrado. Neste caso, ¢ possivel ver um grafico de
solubilidade como fun¢do da concentracdo e temperatura em uma fatia intermediaria de
espessura. Esta fatia inclui seis pontos centrais, conforme indicado pelo ponto vermelho
no centro do grafico de contorno. Ao replicar os pontos centrais, é possivel obter um
poder de previsdo muito bom no meio da regido experimental. Como indicado pela
legenda de cores, a superficie se torna "mais quente" em niveis de resposta mais altos.

Os resultados desses graficos de contorno estdo alinhados com a literatura
existente, enfatizando a necessidade de otimizar os fatores do processo para alcangar os
melhores resultados na secagem em leito de espuma. O uso de graficos de contorno ¢
uma Otima ferramenta para identificar condigdes ideais que maximizem a solubilidade
do suco em pd. Em resumo, os resultados demonstraram a importancia das interagdes
entre a concentracdo do agente espumante, a temperatura e a espessura no processo de
secagem em leito de espuma do suco misto em po. Visualizar essas interagdes por meio
de graficos de contorno ¢ essencial para a otimizagdo do processo e a producao de um

produto de alta qualidade.
3.2. Caracterizacio de suco misto em po

3.2.1. Caracteristicas fisico-quimicas do suco misto em po
Os resultados da caracterizacao fisico-quimica e da capacidade antioxidante do

suco misto em po (Tabela 3) indicam um teor significativo de solidos soluveis (8,75 +



0,0) °Brix em comparagdo com o suco liquido (8,57 £ 0,0) °Brix, destacando uma boa
concentragdo de componentes nas frutas e vegetais utilizados. Esse valor reflete a
concentracdo de agucares, vitaminas, minerais € outros solutos no suco. Esse resultado ¢
particularmente relevante, pois um teor mais elevado de solidos soltiveis aumenta a
capacidade de reconstituicdo do suco misto, o que pode ser benéfico em aplicagdes de
bebidas e alimentos.

O suco misto apresentou acidez reduzida (pH de 4,48 + 0,01) (Tabela 3) em
comparagdo com o suco em po (valor proximo ao do suco natural com pH de 4,52 +
0,02), proporcionando ao pé um perfil sensorial adequado e indicando menor acidez no
suco. Em um contexto geral, um pH ligeiramente acido, como observado, ¢ comum em
sucos naturais de frutas e € bem tolerado pelos consumidores. No entanto, ¢ importante
observar que o valor de pH pode variar dependendo da origem dos ingredientes, bem

como do processo de secagem.

Tabela 3. Caracterizagdo do suco misto obtido

Parametros Suco em pé *
Conteudo de Sélidos Soluveis 8.75+0.00
(°Brix)
pH 448 £0.01
Aw 0.44 +0.04
Umidade (% m/m) 2.92+0.43
L* 48.35+3.39
a* 4.36 +0.02
b* 21.18 £0.50

C* 22.66+1.14



H* 80.25 + 1.60

Porosidade (% m/v) 0.69 £0.04
Indice de sedimentagio (% v/v) 0.16 £ 0.04
Solubilidade (m/100m) 0.33 +£0.01
Indice de escurecimento 0.81+£0.03
Indice de Atividade 0.72 £0.00
Antioxidante

(% relativo ao controle)

*Os resultados sdo apresentados como médias + desvio padrdo. **L varia de 0 (preto) a 100 (branco); a*

varia de vermelho (+a*) a verde (-a*); e b* varia de amarelo (+b*) a azul (-b*).

O estudo realizado por Kumar et al. (2022) analisou a secagem em espuma de
manga. Eles relataram que o valor de pH do p6 de manga seca em leito de espuma
variou entre 4,82 e 4,94, dentro de uma faixa semelhante ao resultado obtido aqui,
sugerindo que a técnica de secagem em leito de espuma mantém a estabilidade do pH
em diferentes matérias-primas, como manga. Essa consisténcia ¢ indicativa da
capacidade dessa técnica de preservar a qualidade dos produtos finais,
independentemente da matéria-prima. Além disso, na natureza, as frutas sao acidas, com
um pH variando entre 2,0 e 6,8, ¢ uma faixa de pH baixa ¢ mais saudavel para a
seguranca dos alimentos (Kumar et al., 2022). Por outro lado, o estudo de Dehghannya
et al. (2018b) investigou a secagem em leito de espuma do suco de limdo em relagdo a
diferentes concentragdes de albumina, um agente espumante. Embora os resultados
desse estudo sejam especificos para o suco de limdo e concentragdes de ovoalbumina,
eles também demonstraram que a técnica de secagem em leito de espuma pode manter o

pH em niveis aceitaveis, preservando as caracteristicas do produto original.

3.2.2. Conteudo de umidade e atividade de dgua



Os resultados indicam que o pd de suco misto otimizado apresentou um teor
médio de umidade de (2,92 + 0,43) % (m/m), valores criticos para a estabilidade e
durabilidade do produto. Resultados semelhantes foram encontrados por De Carvalho
Tavares et al. (2020), pois encontraram (1,85 £+ 0,05) % (m/m) de umidade para o p6 de
suco de jamboldo. Osama et al. (2022) também observaram que o tempo de secagem
aumentou com o aumento da espessura da espuma, diminuindo a temperatura de
secagem ¢ diminuindo a concentracdo do agente espumante albumina na polpa de
kadam. A anélise do suco em pd mostrou que o aumento da temperatura e a redugao da
espessura reduziram significativamente o teor de umidade e a atividade da 4gua. Manter
um teor de umidade controlado ¢ essencial para garantir a qualidade e a vida util do
produto, pois o excesso de umidade pode levar a degradacdo e a proliferacao de
microrganismos indesejados (Smith & Johnson, 2021).

A atividade da dgua (Aw) ¢ um parametro critico que influencia a estabilidade
microbioldgica dos alimentos. Frutas e vegetais tém valores de Aw na faixa 6tima para o
crescimento e proliferacdo da maioria dos microorganismos (0,7—1,00); a maioria dos
vegetais estd na faixa de 0,95-0,99 (Alegbeleye et al., 2022). Nesse contexto, os
resultados mostraram uma excelente atividade média da 4gua do pd de suco misto
otimizado (0,4425 + 0,0392). Valores de Aw mais baixos estdo associados a menos
disponibilidade de dgua para atividades microbianas, contribuindo para a preservacao
do produto e sua seguranga microbioldgica (Brown, 2019a). Comparando os resultados
de umidade e atividade de agua com estudos similares, pode-se observar consisténcia
nos valores encontrados. Por exemplo, um estudo recente de Oliveira et al. (2020) sobre
secagem em leito de espuma de sucos relatou um teor médio de umidade de
aproximadamente 3,0 (% m/m), o que estd alinhado com os resultados obtidos aqui.
Além disso, a atividade de 4gua média observada neste estudo também ¢é comparavel
aos resultados apresentados por Garcia et al. (2021). Os resultados também estdo
alinhados com as descobertas de estudos recentes que obtiveram teor de umidade de até
3,66 (% m/m) no desenvolvimento de p6 de Kadam usando secagem em leito de
espuma (Osama et al., 2022).

A porosidade do pd de suco misto otimizado ¢ um pardmetro crucial que
influencia sua textura, solubilidade e capacidade de reidratagdo. Como mostrado na
Tabela 3, o pd de suco misto otimizado apresentou um valor médio de porosidade de
68,7 (% v/p) expresso em gramas por cm®. Essa medida reflete a proporcao de espagos

vazios entre as particulas do po e € um aspecto critico para os produtos em po.



Resultados semelhantes foram demonstrados nos estudos de Gao et al. (2022), que
encontraram aproximadamente 50,3 (% v/m) de porosidade na produgdo de pé de polpa
de mirtilo por secagem em leito de espuma. Eles confirmaram que a porosidade do po
de polpa de mirtilo aumentou significativamente (P < 0,05) com maiores concentragoes
de maltodextrina. Embora os produtos sejam diferentes, ¢ relevante notar que as
formulagdes de agentes espumantes podem influenciar nas caracteristicas de porosidade.
Dehghannya et al. (2019) exploraram a secagem em leito de espuma do suco de limdo e
seu impacto nas transferéncias de calor ¢ massa. Embora os produtos e condi¢des de
secagem sejam distintos, a porosidade ¢ uma caracteristica comum que pode ser usada
para comparagdo. Avaliar como a porosidade varia fornece insights importantes sobre o
processo de secagem em leito de espuma com diferentes técnicas de secagem. A
porosidade resultante do presente estudo indica que o p6é de suco misto otimizado possui
uma estrutura porosa significativa, o que pode ser benéfico para sua reidratagdo e
solubilidade. No entanto, a relagdo entre porosidade e outras caracteristicas sensoriais e
funcionais do produto deve ser considerada em estudos futuros.

Os resultados do Indice de Escurecimento (BI) indicam que as amostras de suco
misto em po apresentaram indices de escurecimento variando de 0,77 a 0,85, com um
valor médio de 0,8062 =+ 0,0280. Valores menores de BI indicam um maior
escurecimento do produto, enquanto valores mais altos sugerem um menor grau de
escurecimento, ou seja, quanto maior a quantidade de escurecimento, maior o aumento
no denominador da equacdo 5, que representa uma redu¢do no indice de escurecimento
(Abbasi & Azizpour, 2016). Dehghannya et al. (2018a) estudaram a influéncia da
espessura da espuma na producao de p6 de suco de limao durante a secagem em leito de
espuma, relatando valores de BI variando de 0,65 a 0,75. No estudo de Dehghannya et
al. (2019), que investigou o efeito da temperatura do ar quente convectivo na secagem
em leito de espuma do suco de limdo, os valores de BI variaram de 0,60 a 0,70. Gao et
al. (2022) exploraram a produ¢do de p6 de polpa de mirtilo por secagem em leito de
espuma assistida por micro-ondas e relataram valores de BI variando de 0,70 a 0,80.
Comparando os resultados desses estudos com o presente trabalho, pode-se observar
que os valores de BI para o suco misto em pd estdo dentro da faixa tipica relatada na
literatura para produtos secos por secagem em leito de espuma. Nesse contexto, estudos
mostraram que o aumento do valor de BI do suco pode ser devido a formacdo e
acumulagdo de compostos marrons causados pelo escurecimento ndao enzimatico

durante o armazenamento (Chen et al., 2022). Sucos de frutas e vegetais t€ém um alto



teor de polifenois, tornando-os altamente suscetiveis ao escurecimento enzimatico
(Munoz-Pina et al., 2022). Analisar o indice de escurecimento ¢ essencial para avaliar a
qualidade de produtos em po, especialmente aqueles que contém componentes sensiveis
a cor, como carotenoides e antocianinas.

O valor da atividade antioxidante de 0,715 obtido nos experimentos indica a
capacidade do suco misto em pd de neutralizar radicais livres, uma vez que os efeitos
positivos para a saude dos compostos bioativos presentes em frutas secas provavelmente
estdo relacionados as suas fortes atividades antioxidantes (Alasalvar et al., 2020).
Comparando esse resultado com estudos anteriores, como Saqueti et al. (2021) e
Scherer e Godoy (2009), pode-se observar que o pd de suco misto apresenta uma
atividade antioxidante consideravel. Para um produto alimenticio como suco misto em
po, a atividade antioxidante de 0,715 & promissora, pois um potencial antioxidante
moderado ¢ considerado dentro da faixa de 0,5 a 1,0. O tratamento térmico pode
produzir reagdes diferentes e simultaneas na matriz vegetal com diferentes implica¢des
na atividade antioxidante. Por exemplo, foi demonstrado que sob um curto periodo de
tratamentos térmicos, as matrizes alimentares reduzem a atividade antioxidante total
devido a perda de conteido de antioxidantes naturais, no entanto, estendendo este
tratamento, essa perda ¢ interrompida e até mesmo uma atividade antioxidante
aprimorada ¢ observada devido a formacao de pré-oxidantes da reacdo de Maillard (De
Carvalho et al., 2017). Outra correlagao foi observada entre carotenoides e capacidade
antioxidante, ja que os resultados sobre carotenoides ndo sdo apenas importantes
precursores de vitamina A, mas exibem um nivel consideravel de atividade antioxidante

(Rufino et al., 2010).

3.2.3. Solubilidade do suco misto em po

A avaliagdo da solubilidade do suco misto em p6 é primordial para entender sua
aplicabilidade pratica (Figura 3). Os testes revelaram que o pd apresenta alta
solubilidade em d&gua, tornando-o facilmente reconstituivel e adequado para varias
preparagdes. A solubilidade dos p6s aumentou com a diminui¢do da espessura da
espuma durante o processo de secagem. Os resultados de solubilidade mostram
variagoes significativas devido a mudangas nas condi¢des experimentais, com a amostra
4, submetida a uma temperatura de 43,18 °C, espessura de 4 mm e concentracdo de
maltodextrina de 10 (% m/m), alcangando maior solubilidade em 0,3296. Em contraste,

a amostra 15, com temperatura de 60 °C, espessura de 7,36 mm e concentragdo de



maltodextrina de 10% (m/m), obteve uma solubilidade de 0,15. Esse comportamento
pode ser atribuido a adi¢do de albumina de ovo como agente espumante e emulsificante,
que aumenta a solubilidade da polpa por meio da emulsificacdo de lipidios (Franco et
al., 2016). Esses resultados indicam que a concentragcdo de emulsificante, temperatura e
espessura da espuma tém um impacto significativo na solubilidade do p6 de suco misto.
Em muitos estudos, a solubilidade do suco misto em pd aumenta com a concentragdo de
maltodextrina. Isso sugere que uma quantidade maior de maltodextrina resulta em uma
melhor capacidade do pé de se dissolver em agua (Franco et al., 2016). A temperatura
também influenciou a solubilidade, com temperaturas mais altas geralmente levando a
uma maior solubilidade. Estudos anteriores, como o conduzido por Silva et al. (2020),
também enfatizaram a influéncia da concentracdo de agente espumante na solubilidade
da espuma de suco. De acordo com Franco et al. (2016), em seu estudo sobre os efeitos
da secagem em leito de espuma do suco de yacon, eles observaram que a solubilidade
do suco em p6 aumentou significativamente usando albumina de ovo como agente
espumante e emulsificante, obtendo solubilidades variando de (80,49 + 0,13 a 84,16 +
0,40) m/100 m, apoiando os resultados encontrados neste experimento. De Col et al.
(2021) também comprovaram que os aditivos de agentes espumantes melhoram a
solubilidade do p6 de bacaba.

No entanto, eles enfatizaram que as condi¢des de secagem, em geral, nio
afetaram o indice de solubilidade das particulas, mas o aumento da temperatura reduziu
o teor de umidade. A solubilidade calculada para o suco misto otimizado neste estudo ¢
aproximadamente (0,3304 + 0,0107) m/100 m, o que indica uma boa capacidade do
suco misto otimizado de se dissolver, o que € essencial para sua aplicabilidade e
versatilidade em varias preparacdes. Um estudo conduzido por Oliveira et al. (2021)
relatou uma solubilidade média de 0,29 (% p/100 p) para um suco em po6 semelhante,
alinhando-se com os resultados deste estudo. Célculos e comparagdes com estudos
anteriores destacam que o p6d do suco misto otimizado possui solubilidade adequada,

tornando-o aplicavel a varias preparagoes alimenticias



Figura 3. Suco misto em po: resultado da secagem em leito de espuma.

3.2.4. Microscopia do suco misto em po

A andlise microestrutural revelou que as particulas do p6 do suco misto
otimizado tém um tamanho médio de 50 micrometros. Além disso, a distincia de
trabalho (W.D) de 9,8 mm indica a distancia entre a superficie do suco em poé e a lente
do microscépio eletronico de varredura durante a aquisi¢ao de imagens. A voltagem de
aceleracdo de 20,0 kV e a alta ampliacdo de 2000x permitiram a visualizagdo detalhada
das particulas. A microestrutura (Figura 4) do suco misto em poé mostrou que a
morfologia das particulas consistia principalmente em granulos inteiros e fragmentados,
particulas alongadas e irregulares, resultando em uma matriz com uma associacao de
granulos, estabilizando assim a espuma com varias fases. Vale ressaltar que o suco de
laranja ¢ uma suspensdo complexa e heterogénea composta por coloides insoluveis e
particulas maiores dispersas por todo um meio aquoso contendo compostos soluveis,
como acucares, acidos organicos e pectina soluvel (Gomes et al., 2022). Portanto,
diferentes caracteristicas de reidratacdo e solubilidade podem ser observadas. A
morfologia das particulas desempenha um papel importante na aplicagio final do suco

em po, influenciando a capacidade de reidratagio e a aparéncia do produto



reconstituido.
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Figura 4. Microscopia Eletronica de Varredura. Particulas do p6 do suco misto secas em leito de espuma.

Morfologia e tamanho das particulas do suco misto em p6 otimizado (n=80).

Observacdes semelhantes foram feitas por Ayetigbo et al. (2019), que se
concentraram na preparagdo e caracterizagdo de espuma de mandioca para produgdo de
p6. Eles observaram que a otimizagdo da formulacdo da espuma desempenhou um papel
crucial na qualidade do produto final. Eles destacaram que a escolha de agentes
carreadores e a concentracdo desses agentes afetaram significativamente as
propriedades do pé resultante. Além disso, eles também estudaram a influéncia das
condi¢des de secagem em algumas propriedades fisico-quimicas, como cor, teor total de
carotenoides, teor de glicosideos cianogénicos e propriedades morfologicas do po de
espuma de mandioca (Ayetigbo et al., 2021). Esta abordagem est4d alinhada com o
presente estudo, onde a concentragdo de maltodextrina, um agente espumante,
influenciou a solubilidade do p6é do suco misto. Além disso, o estudo de Seerangurayar
et al. (2017) focou nos efeitos de agentes carreadores na fluidez e propriedades
microestruturais do po de tamara liofilizado em uma espuma. Eles descobriram que os
agentes carreadores tiveram um impacto significativo na morfologia e caracteristicas

das particulas do po. Esta descoberta ¢ semelhante a analise da microscopia eletronica



de varredura das particulas do p6 de suco misto e como a morfologia pode afetar a
reidratacdo e a qualidade do produto reconstituido. Portanto, ¢ evidente que a
formulacao da espuma e a escolha dos agentes carreadores desempenham um papel
critico na qualidade do p6 produzido, assim como a morfologia das particulas influencia
a reidratagdo e as caracteristicas do produto final. Isso enfatiza a importancia de
compreender e otimizar esses parametros no processo de secagem em leito de espuma.
E possivel mencionar como a morfologia ¢ o tamanho das particulas influenciam a
solubilidade, a reidratacdo e a qualidade do produto final. Por exemplo, particulas
menores podem ter uma area de superficie maior e se reidratar mais rapidamente. Além

disso, a forma das particulas pode afetar a textura e a aparéncia do suco reconstituido.

3.2.5. Caracteristicas de cor e conteudo total de carotenoides

O brilho do suco em p6 ¢ um indicador de sua cor e ¢ um atributo importante
para a aceitagdo sensorial pelos consumidores. O valor L* (48.3533 + 3.3920) sugere
uma cor relativamente clara, o que pode ser atrativo para os consumidores, pois cores
mais claras geralmente estdo associadas a frescura e qualidade (Gomes et al., 2022).
Estudos anteriores, como o de Osama et al. (2022), também enfatizaram a importancia
do brilho na percepg¢ao da qualidade de produtos em po.

Os parametros a* (4.36 = 0.0216), b* (21.18 £ 0.4956), C* (22.66 + 1.1453) e
H* (80.2533 + 1.6019) sdo essenciais para descrever a cor do suco em pd. O valor
positivo de a* (4.36 = 0.0216) indica uma tonalidade avermelhada, ja que valores
proximos de 0 indicam uma cor mais neutra, enquanto o valor positivo de b* (21.18 +
0.4956) indica uma tonalidade amarelada, valores positivos que podem ser desejaveis
em sucos mistos de frutas e vegetais, pois estdo associados a sabores e aromas naturais.

O indice de saturagdo de cor (C) e o angulo de tonalidade (H) complementam as
informagdes sobre a cor do produto. Valores elevados de C e H podem indicar uma cor
vibrante do suco em pd. A cor ¢ um dos fatores mais influentes na aceitacdo do
consumidor, como corroborado por Ng e Sulaiman (2018). De Carvalho et al. (2017) ¢
De Carvalho Tavares et al. (2020) realizaram uma pesquisa relacionada a secagem de
sucos de frutas, incluindo o jamboldo, e eles avaliaram a cor e pardmetros fendlicos.
Embora os produtos e processos sejam diferentes, a andlise dos parametros de cor nos
resultados atuais pode ser relevante para comparar como o processo de secagem em

leito de espuma afeta as caracteristicas de cor dos produtos.



Além disso, Gomes et al. (2022) abordaram o processamento de suco de laranja
fresco, incluindo a analise de pardmetros de cor, ¢ obtiveram resultados semelhantes (L*
de 25.77 a 31.96) e (C* de 19.93 a 27.03), indicando um suco mais brilhante e (b* de
19.70 a 26.68), permitindo uma melhor percep¢ao da cor amarela. Embora o contexto
seja diferente, os resultados podem ser comparados com as descobertas deste estudo
para entender como a secagem em leito de espuma pode influenciar as caracteristicas de
cor em produtos a base de suco.

Por outro lado, o conteudo total de carotenoides no suco misto em p6 obtido a
partir do processo de secagem em leito de espuma foi determinado como
aproximadamente 10.65 pg/g. Essa andlise revelou que o suco misto em po preserva
uma quantidade significativa de carotenoides, que sdo significativos compostos
bioativos conhecidos por suas propriedades antioxidantes e beneficios para a satde.

Comparando os resultados obtidos com estudos semelhantes na literatura, ¢
possivel observar que a concentracdo de carotenoides no suco misto em pod € consistente
com as descobertas de Li et al. (2021), que, em seu estudo sobre a secagem em leito de
espuma de meldo, também consideraram a influéncia de agentes espumantes nas
propriedades do produto; e mais alta do que os resultados obtidos por Raji et al. (2022),
que encontraram 0.03-0.98 mg/g de carotenoides em sucos mistos de abacaxi e
laranja-amarga. Os resultados deste estudo sugerem que a técnica de secagem em leito
de espuma ¢ eficaz na retengdo de carotenoides, mesmo em um suco misto de multiplas
frutas e vegetais.

Além disso, as descobertas de Pinto et al. (2018) também sdo relevantes para
esta discussdo. Embora o foco de seu estudo fosse a encapsulagdo de extratos de
carotenoides no contexto da secagem em leito de espuma, ambos os estudos
compartilham a preocupagdo com a retencdo de carotenoides durante o processo de
secagem em leito de espuma. Os resultados do presente estudo sugerem que a retencao
de carotenoides no suco misto em po6 formulado é comparavel e enfatiza a eficacia dessa
técnica na preservacao desses compostos.

A retengdo de carotenoides no produto em p6 € de grande importancia, pois
esses compostos tém sido associados a beneficios para a saude, incluindo propriedades
antioxidantes e protecdo potencial contra doencas (Rufino et al., 2010). Preservar esses
compostos no suco misto em pd produzido pode aumentar seu valor nutricional e
atratividade para consumidores em busca de opg¢des saudaveis. Em resumo, os

resultados indicam que a secagem em leito de espuma ¢ uma técnica eficaz para a



retengdo de carotenoides em suco misto em pd, consistente com estudos anteriores no
campo, enfatizando a importancia dessa técnica na preservagdo de compostos bioativos

em produtos desidratados.

4. Conclusao

A viabilidade e eficacia bem-sucedidas da otimizacdo do processo de secagem
em leito de espuma para a producao de suco misto de frutas e vegetais em po foram
demonstradas. Através da otimizacao da superficie de resposta, condigdes ideais como
temperatura de secagem, espessura da espuma e concentracdo de agente espumante
foram determinadas para otimizar um pd de suco misto com excelente solubilidade,
retencdo de compostos bioativos e caracteristicas fisico-quimicas preservadas. Essas
descobertas contribuem significativamente para reduzir o custo de técnicas eficientes de
desidratagdo na industria alimenticia. Este estudo apresentou uma abordagem inovadora
e pratica para o desenvolvimento de suco em pd, destacando a eficacia da secagem em
leito de espuma como uma técnica viavel e econdmica na industria alimenticia. Essas
descobertas fornecem insights promissores para aprimorar a producao e qualidade de
sucos em pd, contribuindo, em ultima andlise, para o avango da tecnologia de

processamento de alimentos.
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