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RESUMO

A cianobactéria spirulina (Arthrospira platensis) ¢ uma microalga, de alto valor nutricional e
bioldgico, utilizada atualmente como alimento, ingrediente ou suplemento alimentar devido ao
elevado contetdo de proteinas, vitaminas e minerais em sua composi¢io. E mundialmente
cultivada em regides tropicais e sub-tropicais do planeta, e comercializada principalmente na
forma de p6. A biomassa de spirulina possui elevada capacidade antioxidante, atribuido as
ficobiliproteinas de sua composi¢cdo, que sdo divididas em aloficocianina, ficocianina e
ficoeritrina. Contudo, processos de desidratacao dessa matriz podem causar degradacao de seus
compostos de interesse, dependendo dos parametros utilizados no processo. Essa pesquisa teve
como objetivo estudar diferentes métodos de secagem, entre eles processos convencionais €
inovadores, para avaliar os efeitos causados na degradagdo da ficocianina. Os métodos de
secagem convencionais utilizados foram secagem em estufa convectiva (40 e 60 °C) e
liofilizagdo; e os métodos inovadores propostos foram cast-tape drying (CTD) (98 °C) e
vacuum cast-tape drying (VCTD) (40 e 60 °C), que atuam com o principio de secagem por
espalhamento. No estudo dos processos de secagem foram obtidas curvas da evolugao temporal
de umidade, de atividade de agua, de tempertatura e de degradacao da ficocianina. Ainda, foram
avaliadas as caracteristicas fisico-quimicas dos pds desidratados, cor, andlise microscopica e
solubilidade. O método de secagem por VCTD permitiu uma rapida desidratacdo da biomassa
de spirulina, com altas taxas de secagem quando comparado ao método convectivo e
liofilizagdo. Ainda, foi possivel constatar que a estabilidade da ficocianina ¢ altamente
dependente da temperatura empregada no processo, demonstrando degradagao desse composto
nos ensaios com temperaturas mais elevadas. O método CTD apresentou a maior taxa de
secagem entre todos, porém ocasionou cerca de 90% de degradacdo da ficocianina. Todos os
processos causaram alteragdes de cor, principalmente escurecimento, nos produtos
desidratados, com exce¢do do pd obtido por da liofilizagao.

Palavras-chave: Microalga. Ficocianina. Vacuum cast-tape drying. Cinética de secagem.



ABSTRACT

Cyanobacteria spirulina (Arthrospira platensis) is microalga, with high nutritional and
biological value, currently used as a food, ingredient or food supplement due to the high content
of proteins, vitamins and minerals in its composition. It is widely cultivated in tropical and sub-
tropical regions of the planet, and marketed mainly as a powder. The biomass of spirulina has
a high antioxidant capacity, attributed to the phycobiliproteins of its composition, which are
divided into allophycocyanin, phycocyanin and phycoerythrin. However, dehydration
processes of this matrix can cause degradation of its compounds of interest, depending on the
parameters used in the process. This research aimed to study different drying methods,
including conventional and innovative processes, to evaluate the effects caused on the
phycocyanin degradation. The conventional drying methods used were drying in a convective
oven (40 and 60 ° C) and freeze-drying; and the innovative methods proposed were cast-tape
drying (CTD) (98 ° C) and vacuum cast-tape drying (VCTD) (40 and 60 ° C), which work with
the spread-drying principle. In the study of drying processes, moisture, water activity,
temperature and degradation of phycocyanin curves were constructed. In addition, the
physicochemical characteristics of dehydrated powders, color, microscopic analysis and
solubility were evaluated. The VCTD drying method allowed a rapid dehydration of the
spirulina biomass, with high drying rates when compared to the convective and freeze-drying.
Still, it was possible to verify that phycocyanin content is highly influenced by the temperature
used in the process, demonstrating degradation of this compound in the tests with higher
temperatures. The CTD method showed the highest drying rate among all, but it caused about
90% phycocyanin degradation. All processes caused color changes, mainly darkness, in the
dehydrated products, except for the powder obtained through freeze drying.

Keywords: Microalga. Phycocyanin. Vacuum cast-tape drying. Drying kinetics.
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DIADRAMA CONCEITUAL DO TRABALHO

Por que?

- A spirulina ¢ uma cianobactéria com elevado valor nutricional comercializada
principalmente na forma de po;

- A concentragdo de ficocianina € muito elevada na biomassa fresca de spirulina, mas
sofre degradagdo durante a secagem e armazenamento;

- Disponibilizar a spirulina na forma de pd apresenta vantagens relacionadas ao

armazenamento da microalga, transporte e facilidade na aplicagdo da industria

alimenticia como corante verde ou azul, suplemento ou ingrediente.

O que ja foi publicado na literatura?

- Ha& poucos estudos sobre secagem de biomassa de microalgas com técnicas de
espalhamento.

- A maioria dos estudos que tratam de secagem de spirulina empregam a técnica de
liofilizagdo, sendo um processo inviavel economicamente para a maioria das industrias;
- Os estudos que procuram desenvolver um produto desidratado estavel fisicamente ndo

se preocupam com a conservagao e qualidade dos compostos de interesse da spirulina.

Hipdteses da pesquisa

- A obtencao de spirulina desidratada por cast-tape drying com aplicagdo ou nao de
vacuo pode ser uma alternativa aos processos convencionais utilizados;

- Exposicdes da microalga a altas temperaturas e altos tempos de secagem acarretam

na elevada degradagdo de compostos funcionais.

Experimentos

- A produgdo de spirulina desidratada foi realizada utilizando quatro métodos
diferentes;

- Foi estudado o efeito dos diferentes métodos de secagem nas propriedades fisico-

quimicas dos pos obtidos.
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1. INTRODUCAO

A spirulina (Arthrospira platensis) ¢ considerada um dos alimentos mais nutritivos
devido seu alto conteudo de proteinas (60-70% b.s.), vitaminas, minerais, acidos graxos
essenciais e pigmentos com propriedades antioxidantes, como clorofila, ficocianina e
carotendides (SONI; SUDHAKAR; RANA, 2017). E comercializada em diversos paises por
seus valores terapéuticos e funcionais, além de sua aplicagdo em alimentos processados
(SERBAN, 2016; DOKE, 2005).

A demanda por produtos e ingredientes naturais € com propriedades funcionais vem
crescendo nos ultimos anos, fazendo com que os aditivos naturais ganhem mercado e se tornem
a preferéncia dos consumidores (BATISTA et al., 2006). Como alternativa nutricional e
tecnoldgica, o uso das cianobactérias pode contribuir com a demanda de nutrientes da
alimentacdo, além de ser fonte de corantes naturais podendo ser empregada na industria
(BECKER; VENKATARAMAN, 1994). As cianobactérias sdo algas com elevado teor de
pigmentos fotossintéticos, devido a presenga de clorofila e ficobiliproteinas em sua
composi¢do. As ficobiliproteinas consistem em ficoeritrina, aloficocianina e ficocianina, e suas
concentracdes podem variar em funcao das condi¢des de cultivo e crescimento (KHATOON et
al., 2018; DAVISON, 2014; LEE, 2012; BATISTA et al., 2006). A ficocianina apresenta uma
elevada atividade antioxidante e suas concentracdes na biomassa de spirulina sdo de
aproximadamente 20% do conteudo total de proteinas (VERNES et al., 2015; ESTRADA etal.,
2001; BERMEIJO et al., 2008). Na industria de alimentos a ficocianina ¢ utilizada como corante
natural azul, contudo sua aplicagdo ¢ limitada devido ao elevado custo e instabilidade a altas
temperaturas e luz, que ocasionam perda da coloracdo e precipitagdo das proteinas (SU et al.,
2014; YAN et al., 2014; CHAIKLAHAN; CHIRASUWAN; BUNNAG, 2012).

Devido ao crescente interesse pela utilizagao de aditivos naturais na industria, a pesquisa
nessa area tem se tornado cada vez mais frequente, buscando a melhoria de processos € na
estabilidade destes produtos. O cultivo em larga escala de spirulina comegou no inicio dos anos
1970 no lago Texcoco, no México. Recentemente, mais de 20 paises tém producao consideravel
dessa microalga (FAO, 2018; HABIB et al., 2008). Além disso, a biomassa fresca
comercializada apresenta vida Util muito curta e rapida degradacdo de nutrientes devido ao seu
alto teor de umidade (> 80 g de 4gua.100 g™ de biomassa imida). Com o objetivo de melhorar

a estabilidade e facilitar o transporte e armazenamento, a biomassa de spirulina é geralmente



21

comercializada como po6, tanto como suplemento alimentar quanto como ingrediente (SONI;
SUDHAKAR; RANA, 2017; PRASETYANINGRUM; DJAENI, 2012; CUQ et al., 2011).

A secagem ou desidratagdo de alimentos ¢ uma forma de aumentar consideravelmente
o tempo de armazenamento de produtos e de aditivos, que serdo posteriormente usados em
formulagdes (MARTELLI et al., 2014; CUQ; RONDET; ABECASSIS, 2011; RAHMAN,
2007). Os processos de secagem de alimentos podem envolver congelamento ou aquecimento,
podendo ainda ser associado a aplicagdo de vacuo (DURIGON, 2016; PARISOTTO, 2016;
SOSA-MORALES; RUIZ-VELEZ, 2009). Além de métodos convencionais, a secagem €
obtencdo de alimentos em pods tem empregado técnicas de desidratacdo como spray drying,
liofilizagdo, drum drying e cast-tape drying (COSTA, 2017; DURIGON et al., 2016; RATTI,
2001). Estudos demonstraram que elevadas temperaturas e alguns processos de desidratagao de
spirulina comumente utilizados, resultam na degradacdo da ficocianina presente na amostra,
podendo chegar a aproximadamente 95% de perda dessa ficobiliproteina (OLIVEIRA et al.,
2010; SARADA et al., 1999).

Métodos como o cast-tape drying (CTD) e refractance window (RW) sao processos de
desidratacao de alimentos liquidos ou pastosos, os quais sao desidratados apés espalhamento
na forma de uma fina camada sobre uma superficie aquecida (ZOTARELLI et al., 2017;
DURIGON et al., 2016). Essas tecnologias tém sido aplicadas principalmente para desidratar
polpas de frutas e puré de vegetais (ZOTARELLI et al., 2017; DURIGON et al., 2016;
CASTOLDI et al., 2015; PAVAN; SCHMIDT; FENG, 2012; NINDO et al., 2003; ABONYI et
al., 2001). A polpa ou o puré ¢ espalhada em uma superficie antiaderente aquecida por agua
(RW) ou banho de vapor (CTD). No entanto, a temperatura de processamento pode reduzir o
contetido de compostos bioativos no produto seco (SIMAO et al., 2019; DURIGON el at.,
2016). A combinacdo de CTD com a secagem a vacuo pode permitir a evaporacdo da 4gua em
temperaturas mais amenas com a privagdo de oxigénio (COSTA, 2017), o que poderia
contribuir para diminuir a degradagdo da ficocianina e da cor, podendo ser considerada como
uma alternativa a secagem de biomassa de spirulina, visando a preservacdo de seus compostos
funcionais.

Sendo assim, processos alternativos devem ser estudados com o intuito de otimizar o
processamento a fim de reduzir as perdas de componentes funcionais presentes na matéria-

prima.
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1.1 OBJETIVOS

1.1.1 Objetivo Geral

Avaliar o efeito de diferentes processos de secagem sobre as propriedades fisico-

quimicas da biomassa de spirulina.

1.1.2 Objetivos Especificos

- Estudar a secagem da biomassa fresca de spirulina utilizando quatro métodos
diferentes (secagem convectiva, liofilizacdo, cast-tape drying e vacuum cast-tape drying);

- Extrair e quantificar a ficocianina presente nas amostras durante a secagem da
biomassa;

- Determinar as cinéticas de secagem e de degradagdo da ficocianina ao longo dos
processos de desidratagao;

- Comparar caracteristicas fisicas e quimicas da spirulina desidratada entre métodos

convencionais e inovadores.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 SPIRULINA (Arthrospira platensis)

A Arthrospira platensis (spirulina) ¢ uma cianobactéria de estrutura filamentosa, de
coloracdo azul-esverdeada e se destaca devido ao seu alto conteudo proteico (entre 55 ¢ 70%
em seu peso seco) (Tabela 1) e sua composi¢do rica em vitaminas, pigmentos, acidos graxos
poliisaturados, 4cido linoleico, compostos antioxidantes, tais como betacaroteno, ficocianina,
tocoferois, compostos fenodlicos e minerais como potassio, sodio, calcio, magnésio, ferro, zinco,
(SERBAN et al., 2016). E classificada como uma microalga, ¢ é comercializada em diversos
paises como pigmento natural e como suplemento alimentar, principalmente na forma de po. A
spirulina € a primeira cianobactéria cultivada e beneficiada em escala industrial utilizando
métodos modernos de biotecnologia (BEGUM et al., 2016; RICHMOND, 2004). De acordo
com a Persistance Market Research (2017), foram consumidas mais de 128.000 toneladas de

spirulina em 2016, e estima-se que até¢ 2026 o consumo aumente para 321.000 toneladas.

Tabela 1: Composi¢do aproximada da spirulina (em % de matéria seca).

Componente FOI, Franca SAC, Tailandia IPGSR, Malasia BAU, Bangladesh

Proteina bruta 65 55-70 61 60
Carboidratos 19 - 14 -
soluveis
Lipideo bruto 4 5-7 6 7
Fibra bruta 3 5-7 - -
Minerais 3 3-6 9 11
Umidade - 4-6 6 9
Extrato livre - 15-20 4 17

de nitrogénio

FOI = Institudo Francés de Petrdleo; SAC = Siam Algae Co. Ltd.; IPGSR = Instituto de Estudos de Pds-graduacao
e Pesquisas Laboratoritoriais, Universidade da Malasia; BAU = Universidade Agricola de Bangladesh.
Fonte: Adaptado de HABIB et al. (2008).

As cianobactérias sdo classificadas como algas devido a presenca de clorofila e outros
componentes proteicos em sua composicdo, tendo potencial de producdo de compostos

bioativos de alto valor (KHATOON etal., 2018; RICHMOND, 2004). Sao uma abundante fonte
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de pigmentos fotossintéticos, destacando-se a clorofila e as ficobiliproteinas que consistem em
ficoeritrina (PE), ficocianina (PC) e aloficocianina (APC), e suas concentracdes variam de
acordo com a qualidade da luz e condi¢des de crescimento (BEGUM et al., 2016; DAVISON,
2014; LEE, 2012; RICHMOND, 2004).

As ficobiliproteinas sdo proteinas fluorescentes soliveis em agua, com absorgdo de
energia em regides do espectro visivel (450-650 nm), de estrutura composta por grupos
cromoforos de tetrapirrol linear (conhecido como bilinas), ligados covalentemente por uma ou
duas ligagdes tioéter aos residuos de cisteina das apoproteinas (BATISTA et al., 2006).

A spirulina ¢ formada por células cilindricas (tricomas) de 3-12 um de diametro,
organizadas na forma de um filamento em espiral (RICHMOND, 2004; CIFERRI, 1983). O
ficobilissoma da spirulina consiste em aloficocianina formando uma espécie de ntcleo, e

ficocianina e ficoeritrina na parte periférica (Figura 1) (DAVISON, 2014).

Figura 1: Estrutura do ficobilissomo, constituido de ficoeritrina (PE), ficocianina (PC) e

aloficocianina (APC) incorporados a um terminal do pigmento clorofila (TP).

Fonte: DAVISON, 2014.

A ficocianina representa cerca de 20% do peso seco da spirulina, e ¢ composta por duas
subunidades semelhantes: uma cadeia alfa com uma ficocianobilina ligada a cisteina 84, e a
cadeia beta com duas ficocianobilinas ligadas a cisteina 84 e 155 (Figura 2). Essas subunidades

formam um complexo de mondmeros, trimeros, hexameros e oligdmeros, sendo que seu peso
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molecular varia de 44 a 260 kDa (SU et al., 2014; FERNANDEZ-ROJAS; HERNANDEZ-
JUAREZ; PEDRAZA-CHAVERRI, 2014).

Figura 2: Estruturas da ficocianina. (A) Estrutura cristalina da ficocianina em forma de
hexamero; (B) Esquematizagdo da estrutura da ficocianina; (C) Estrutura quimica da

ficocianobilina; (PCB), cromoégeno responsavel pela cor azul.

A e Frotein
- .. o ¥ LG .| v = s 0

Fonte: FERNANDEZ-ROJAS, HERNANDEZ-JUAREZ E PEDRAZA-CHAVERRI (2014)

Um dos usos mais comuns da ficocianina ¢ como corante natural na industria de
alimentos devido a sua coloragdo azul, sendo utilizada em gomas de mascar, sorvetes,
refrigerantes e doces, e também em cosméticos (SU et al., 2014; YAN et al., 2014). Mesmo
assim, sua aplicagdo ¢ limitada devido a degradacdo proteica pela instabilidade a luz e
temperatura, podendo ocasionar precipitagdo de proteinas e perda da coloracdo azul
(CHAIKLAHAN; CHIRASUWAN; BUNNAG, 2012).

A demanda por produtos e ingredientes naturais em alimentos tem crescido cada vez
mais, devido aos beneficios a saude. Além dos aspectos nutricionais, o apelo sensorial vem
ganhando espago no mercado e a busca por corantes naturais tem se tornado preferéncia entre
os consumidores, devido também as reacdes alérgicas e intolerancias a ingredientes sintéticos
(BATISTA et al., 2006). Autoridades nacionais de todo o mundo, como a Food and Drug
Administration (FDA) dos Estados Unidos, e a European Food Safety Authority (EFSA) da
Europa, tém restringido o uso de corantes sintéticos em formulagdes de alimentos, visto que

estes estdo altamente associados com o surgimento de cancer e reagdes alérgicas. Por essas
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razdes, a industria de alimentos atualmente expressa um crescente interesse na pesquisa pela
extragdo, uso e estabilidade de corantes naturais (MARTELLI et al., 2014).

Além de frutas e vegetais, as algas e as microalgas sdo consideradas uma relevante fonte
de substancias fendlicas, carotenoides e antioxidantes, porém sido fontes pouco consumidas
(NAKAGAWA et al.,, 2016). Esses sdo considerados compostos bioativos por terem a
capacidade de inativar radicais livres, os quais sdo responsaveis pela instabilidade de moléculas
e podem causar sérios efeitos negativos na saide humana (MADHAVI; DESHPANDE;
SALUNKHE, 1995).

Dentre as propriedades antioxidantes e terapéuticas da spirulina, destacam-se a
habilidade de inibir alguns virus, capacidade de diminuir a pressao sanguinea, lipideos e glicose
no sangue, reduc¢dao de peso, aumento da resposta imunologica, além de apresentar atividade
radio-protetiva e ser eficiente contra a ma nutricdo (GERSHWIN, BELAY, 2007).

Alguns estudos (MIRANDA et al., 1998; ESTRADA et al., 2001) avaliaram a atividade
antioxidante de carotenoides, compostos fenolicos e tocoferois extraidos da Spirulina maxima
e demonstraram que os compostos desta alga, responsaveis pelas propriedades antioxidantes,
sdo alguns 4cidos organicos, como os acidos cafeico, clorogénico, salicinico, sindpico e trans-
cindmico, ¢ ainda demonstraram a atividade antioxidante da ficocianina e aloficocianina
presentes na biomassa de spirulina.

Por apresentar um alto contetido proteico, a biomassa de spirulina pode ser adicionada
aos produtos alimenticios, uma vez que alguns estudos demonstraram que ela ndo apresenta
toxicidade, sendo considerada GRAS (do inglés Generally Recognized as Safe - Geralmente
Reconhecido como Seguro) (IYER; DHRUV; MANI, 2008; TSURUDA et al., 2013). O cultivo
da spirulina pode ter diversas finalidades, desde a aplicacao em alimentos até ra¢ao animal, uma
vez que se destaca pelo seu alto conteudo proteico (Tabela 2), vitaminas, sais minerais, lipideos

e corantes, sendo legalmente comercializada (BEGUM et al., 2016; HENRIKSON, 1994).
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Tabela 2: Comparagdo da composi¢do da spirulina com outros microrganismos e alimentos

(em base seca).

Fonte protéica Proteina (%)  Lipidios (%) Carboidratos (%) Cinzas (%)

Carne bovina 57,1 37,1 2,0 3,1
Milho 11,2 3,9 85,2 1,3
Trigo 13,6 1,5 84,1 1,4
Soja 46,7 7,1 40,9 53
Bacillus subtilis 63,1 4.4 2,1 9,9
Saccharomyces 37,1 2,1 39,4 8,2
cerevisiae

Spirulina maxima 65,0 2,0 20,0 5,1

Fonte: Adaptado de SGARBIERI (1996).

O beneficiamento da spirulina estda composto por quatro fases determinantes em sua

qualidade: cultivo, colheita, secagem e embalagem (RICHMOND, 2004).

2.2 BENEFICIAMENTO DA SPIRULINA

A spirulina ¢ uma microalga que se desenvolve naturalmente em 4guas salinas e
altamente alcaninas, normalmente em regides subtropicais (BECKER; VENKATARAMAN,
1994). Devido a faixa 6tima de pH em que se desenvolve (9,5 — 9,8) e por tolerar concentragdes
moderadas de sais, o meio de cultivo da spirulina torna-se menos viavel para o desenvolvimento
de outros microrganismos, sendo que seu cultivo apresenta baixa susceptibilidade a
contamina¢cdo (RICHMOND, 2004). O cultivo da microalga pode ser realizado em sistemas
abertos, como lagos e lagoas, ou em sistemas fechados e controlados, os chamados
fotobiorreatores. Os cultivos abertos apresentam baixo custo de construgdo e larga capacidade
de produgdo, sendo a simplicidade de manuten¢do uma de suas vantagens se comparado aos
sistemas fechados. Esses sistemas podem ser naturais, em lagos e lagoas, ou tanques artificiais,
chamados de tanques raceways (Figura 3) (SINGH; SHARMA, 2012).

Em cultivos ha diversos fatores que influenciam na qualidade e produtividade da
biomassa, como luminosidade, temperatura, tamanho do inoculo, velocidade de aeragdo, pH,

qualidade da 4agua, macro e micronutrientes presentes (CIFERRI, 1983). Como forma de
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reproduzir as exigéncias nutricionais naturais de crescimento da spirulina, ¢ necessario oferecer
um meio de cultura sintético com as condi¢cdes ambientais para o seu desenvolvimento, como
alta quantidade de sais minerais, principalmente bicarbonato de sédio, que mantém os niveis
6timos de salinidade e pH para a microalga. Para a cultura de spirulina em laboratério,
normalmente utiliza-se o meio de cultura desenvolvido por Zarrouk (1966), conhecido por
oferecer as quantidades adequadas de sais minerais, principalmente bicarbonato de soédio, o qual

fornece CO> para a fotossintese (BECKER; VENKATARAMAN, 1994).

Figura 3: Exemplo de fotobiorreatores abertos para o cultivo de spirulina.

Fonte: Autor (Ceres/Udesc — Laguna/SC).

Os tanques de cultivo tipo raceways sao os mais utilizados para producdo de biomassa
de spirulina (RICHMOND, 2004). Esse sistema (Figura 4) proporciona a circulagdo de agua,
nutrientes e algas devido ao seu formato chamado de “pista de corrida” e aparatos de
movimentagao do fluxo de dgua do tipo paddlewheel (SINGH; SHARMA, 2012).

A escolha do método de cultivo adequado afeta a qualidade da biomassa e as
propriedades bioativas da spirulina, bem como a densidade celular e a eficiéncia da produgao

(CHAIKLAHAN et al., 2011).
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Figura 4: Sistema de cultivo em raceways.

Colheita Afimentagio  Paddlewheel

Fhoo

Fonte: Adaptado de SINGH; SHARMA (2012).

Quando o cultivo de spirulina alcanca densidade celular suficiente sdo realizadas as
operagoes de colheita e concentragdo da biomasssa, podendo ser realizadas por processos de
filtragdo, flotacdo, centrifugagdo ou precipitagdao, sendo que a mais utilizada para coleta de
spirulina ¢ a filtragdo, com auxilio de filtro ou malha (SONI et al., 2017).

A biomassa fresca de spirulina pode ser utilizada para extragdo de componentes de
interesse para a industria, ou como ingrediente para alimentos ou suplementos (ERIKSEN,
2008). Para viabilizar sua aplicag@o, ¢ necessario um processo de secagem que visa estabilizar
o produto do ponto de vista microbiologico e fisico-quimico e facilitar o transporte (SONI et

al., 2017; PRASETYANINGRUM; DJAENI, 2012).

2.3 SECAGEM DE ALIMENTOS

A secagem de alimentos pode ser definida como a operagdo de remocao de 4gua com
0 objetivo de reduzir a umidade e a atividade de 4gua (aw) e consequentemente, inibir o
crescimento microbiano, diminuir atividade enzimatica e a velocidade de reagdes quimicas
(FELLOWS, 2000). Além disso, a secagem também permite diminuir o custo de embalagem,
manuseio, armazenamento e transporte pela diminui¢ao do peso e volume do alimento desidratado
(RAHMAN, 2007).

O termo secagem ¢ definido como um processo de transferéncia simultanea de calor e

massa, resultando na redu¢do da umidade do alimento. A remog¢do da dgua ocorre devido ao
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diferencial da pressdo de vapor de agua intrinseco do alimento com a pressdo de vapor de agua
atmosférica, sendo que o material ird perder umidade para o ambiente, até que a pressao parcial
das duas variaveis se iguale. Durante o processo, normalmente podem ser observados trés
periodos distintos: inicial ou adaptagdo, taxa constante e taxa decrescente (GEANKOPLIS,
1993). Na Figura 5 esta representada uma curva tipica de secagem (a) € uma curva tipica da

taxa de secagem (b).

Figura 5: Curva tipica de secagem (a) e curva tipica da taxa de secagem (b).
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Adaptado de Geankoplis (1993).

No inicio da secagem, representado pelo ponto A ou A’, a amostra apresenta
temperatura geralmente menor do que o meio em que esta, € aos poucos a temperatura tende a
se elevar, chamado de periodo inicial transiente. Apos, a taxa de secagem se torna constante,
ilustrado pelo segmento B-C, visto que a temperatura da amostra e do meio sdo parecidas. No
periodo a taxa constante, toda superficie da amostra exposta esta saturada de agua, sendo
constante a remog¢do de 4dgua, até alcancar a umidade critica (ponto C), onde a quantidade de
agua nao acompanha o fendmeno de evaporacdo de umidade da amostra. No periodo em que se
alcanca a taxa decrescente (trecho C-D) a velocidade de secagem diminui, pois, a quantidade
de 4gua na superficie decresce. Assim a umidade aproxima-se do menor teor de umidade
atingivel no processo, sendo considerada a umidade de equilibrio (ponto E) (GEANKOPLIS,
1993).

A secagem ¢ um processo que depende da estrutura da amostra e do periodo de secagem

para que os mecanismos de transferémcia de calor (conducao, conveccao e radiacido) e de massa
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atuem (GEANKOPLIS, 1993). A escolha do método de secagem a ser empregado depende de
fatores como a estrutura do material e o periodo de secagem, bem como as caracteristicas finais

desejadas, pré-tratamentos necessarios e custo do processamento (RAHMAN, 2007;

GEANKOPLIS, 1993).

2.3.1 Secagem convectiva

Dentre os métodos de desidratacdo, um dos mais utilizados € a secagem convectiva,
muito aplicado a processos industriais. Ao submeter uma amostra em contato com um fluxo de
ar aquecido ocorre o fenomeno de transferéncia de calor por convecgdo, entre a superficie do
material e o vapor de dgua que ¢ carregado pela corrente de ar. Isto ¢, trata-se de um processo
simultaneo de transferéncia de calor e massa, seguido de mudanga de fase ou estado
(BRENNAN; GRANDISON, 2012; BABALIS; BELESSIOTIS, 2004).

Porém, devido a aplicagdo de temperaturas relativas muito elevadas e/ou a prolongada
exposi¢ao da amostra para que ocorra a evaporagdo da agua, esse método pode resultar em
degradacao de diversos compostos sensiveis ao calor, bem como efeitos negativos na qualidade

do produto final (CHONG et al., 2013).

2.3.2 Liofilizacao

O método de liofilizagdo tem como principio a remog¢ao de agua de um material a partir
da sublimagao do gelo. Nesta secagem, a matéria-prima passa por uma etapa de congelamento.
A remocdo da 4dgua congelada se d4 por da sublimagdo, onde a 4gua passa do estado solido
diretamente para o estado de vapor. Para que isso ocorra, o material congelado ¢ submetido a
alto vacuo e aquecido por de condug¢do e/ou radiacdo (NIREESHA et al., 2013).

Em termos de eficiéncia na remog¢ao de agua de um alimento com minimas modificag¢des
estruturais e baixa perda de nutrientes, o processo de liofiliagao se torna vantajoso. Ainda assim
¢ reconhecido como um método que demanda alto custo de investimentos com equipamento,

manuten¢ao e alto gasto de energia (RATTI, 2001).
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2.3.3 Secagem de alimentos por método de espalhamento

A demanda pelo desenvolvimento de alimentos com caracteristicas nutricionais
preservadas tem tornado crescente a pesquisa por novas tecnologias de secagem de matérias-
primas alimenticias. Dentre alguns processos inovadores, o método de secagem por
espalhamento mais utilizado para alimentos ¢ de secagem em tambor (Drum Dryer), onde uma
fina camada de alimento ¢ aplicada sobre um cilindro metalico, aquecido internamente, € a
transferéncia de calor ocorre por condugdo, ocasionando a evaporagdo da dgua até a umidade
desejada do produto (MORAES; RESKA; LAURINDO, 2014; GEANKOPLIS, 2003;
STRUMILLO; KUDRA, 1986). Outro método € o Refrectance Window (RW), onde o alimento
espalhado em uma superficie de poliéster, a qual estd em contato com agua aquecida na sua
face inferior. O produto percorre nesta esteira, € o sistema ainda conta com exaustores para a

retirada dos vapores de agua (NINDO; TANG, 2007).

2.3.3.1 Secagem por Cast-Tape Drying (CTD)

O cast-tape drying (CTD) ¢ um método de secagem por espalhamento, desenvolvido no
Laboratorio de Propriedades Fisicas da UFSC, para a producao de produtos em po a partir de
uma matéria-prima liquida ou pastosa. A amostra a ser desidratada ¢ disposta na forma de uma
camada fina sobre uma superficie plana aquecida, sobre a qual ocorre a secagem condutiva e/ou
convectiva. Ainda, a circulagdo de ar quente sobre a solugdo espalhada pode auxiliar na
desidratagdo (ZOTARELLI et al., 2017; DURIGON et al., 2016; HOTZA, 1997).

O uso do CTD ¢ adequado para a produ¢do de produtos em pods, uma vez que seu
processo resulta em filmes ou flocos do alimento, podendo este ser triturado posteriormente ¢
comercializado. Esta metodologia tem como vantagem a possibilidade de utilizacdo de
diferentes temperaturas de secagem, podendo operar por curtos intervalos de tempos,
selecionados de acordo com a matéria-prima utilizada e da espessura (ZOTARELLI et al.,
2017). A utilizagdo deste método ja pode ser encontrada na literatura para a secagem de frutas
como morango, cenoura, abobora, manga, acai e tomate (ZOTARELLI et al., 2017; DURIGON
etal., 2016; CASTOLDI et al., 2015; PAVAN; SCHMIDT; FENG, 2012; NINDO et al., 2003;
ABONYT et al., 2001).
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2.3.3.2 Secagem por Vacuum Cast-Tape Drying (VCTD)

A secagem por VCTD € um processo semelhante ao Cast-tape drying, porém possui um
incremento operacional, que ¢ o sistema de vacuo acoplado sobre a superficie de secagem
(COSTA, 2017). A secagem a vacuo remove a umidade do alimento utilizando baixa pressao,
demonstrando diversas vantagens frente aos métodos de secagem convencionais, como por
exemplo, a reducdo da oxidagdo (COMITRE et al., 2015). Ainda, a reducdo da pressdo na
camara de secagem pode substituir o fluxo de ar quente (utilizado em secagens convencionais),
evitando assim a degradacao significativa de compostos e diminui¢do da qualidade do produto
(ZHANG et al., 2006). A secagem por VCTD se assemelha aos métodos classicos empregados
para desidratacdo de alimentos, pois apresenta também trés periodos na curva de taxa de
secagem, sendo eles: 1) periodo de aquecimento ou transiente; i1) periodo a taxa constante; e iii)
periodo a taxa descrescente (COSTA, 2017).

Ademais, a secagem utilizando vacuo se sobressai a liofilizagdo em termos de menor
consumo de energia, visto que a energia requerida para a evaporagdo da agua € menor do que a
energia despendida para o congelamento da amostra, sublimac¢ao do gelo e condensagdao do

vapor a temperaturas muito baixas (REIS, 2011; FOERST; KULOSIK, 2007).

2.4 SECAGEM DA SPIRULINA

Para comercializagao, uso como insumo da industria de alimentos e para prolongar a
vida 1til do produto final, a biomassa fresca de spirulina pode ser desidratada utilizando
operacdes de secagem (MORIST et al., 2001), sendo importante que esta etapa preserve as
caracteristicas nutricionais do produto e seus compostos ativos (PRASETYANINGRUM;
DJAENI, 2012). A desidratacdo, geralmente, ¢ realizada apds uma etapa de centrifugacdo ou
filtracdo do cultivo (para retirada do maior volume de dgua excedente), e a escolha do método
depende da exigéncia final do produto, podendo-se obter pds com umidade inferior a 3-4%
(CHEN; CHANG:; LEE, 2015; COMITRE, 2015; RICHMOND, 2004). De acordo com a
literatura, fatores como temperatura e espessura da biomassa durante a secagem sdao os mais
importantes para garantir sua qualidade final (DESMORIEUX; DECAEN, 2006; OLIVEIRA
et al., 2009).

Do ponto de vista de biomassa microalgal, existem diversas tecnologias que podem ser

potencialmente utilizadas para a secagem dessa matéria-prima, bem como outros alimentos com
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altas viscosidades (NEVES; DEMARCO; TRIBUZI, 2019). Dentre os diversos fatores que
podem influenciar na escolha do método adequado, destacam-se eficiéncia energética e custos
com instalagdo e operagdo. Contudo, ainda mais importante do que isso, a preservacdo dos
compostos bioativos e nutricionais da biomassa devem ser considerados, uma vez que esse
produto serd utilizado para alimentagdo humana (SHOW; LEE; CHANG, 2013;
PRASETYANINGRUM; DJAENI, 2012). Considerando a performance do processo, outra
condi¢do que afeta a escolha do método ¢ a umidade inicial da biomassa microalgal, e para
alguns processos utiliza-se essa matéria-prima com umidade inicial entre 55-88% (base imida)
(SILVA et al., 2019; OLIVEIRA et al., 2009).

A maioria dos processos de secagem utilizados para microalgas, no geral, sdo aqueles
que utilizam fluxo de ar quente/convec¢dao. O desempenho do principio do processo em cada
método depende de algumas condi¢des durante a secagem, como design e aparatos fisicos do
equipamento, interagdes € processos intrinsecos que ocorrem na amostra, influéncias do
ambiente externo, transferéncia de massa e saida da 4gua presente na matriz (OLIVEIRA et al.,
2010). Algumas tecnologias utilizadas na secagem de alimentos constituem-se do mesmo
principio, apenas com pequenas modificagdes em parametros do processo ou design do
equipamento, € por isso, recebem diferentes nomes em diversos estudos (NEVES; DEMARCO;
TRIBUZI, 2019). Além da utilizacdo do principio da convecgao na desidratacdo de microalgas,
outros métodos de transferéncia de calor podem ser descritos, como conduc¢ao e radia¢ao. Na
Figura 6 esta exemplificado a segregacdo dos diferentes métodos de secagem ja encontrados na
literatura de acordo com seu principio de secagem.

Na literatura ha muitos processos de desidratagdo de microalgas descritos, porém
poucos estudos aplicam essas tecnologias para produtos que serdo utilizados na alimentacao
humana. A Tabela 3 apresenta algumas pesquisas realizadas que utilizaram diferentes métodos
de secagem de biomassa de spirulina, com potencial aplicagcdo na alimenta¢do humana, e seus

principais apontamentos e conclusoes.
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Figura 6: Diferentes denominagdes para processos de secagem de microalgas (contidas na

literatura) e seus principios basicos: convecg¢do, radiagdo, atomizacao e utilizacdo de vacuo.

= Secagem em bandejas

= Liofilizacao * Arquente

* Secagem a vacuo (pellets * Secagem em bandeja

cilindricos) convencional

e Vacuum cast-tape drying s Cast-tape drying

(biomassa espalhada) * "Fina camada"

= Bomba de calor

Leito fluidizado

* Micro-ondas

* Infravermelho

s Spray-drying
» Leitodejorro

Fonte: Adaptado de Neves; Demarco; Tribuzi (2019).



Tabela 3: Diferentes métodos de secagem aplicados para a secagem de spirulina com interesse em avaliar os impactos gerados e a qualidade do

produto final.
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Método de secagem

Especificacoes do processo

Conclusoes

Referéncia

Secador de ar (Secador leito de
jorro (LJ))

Secador de ar (Secador
convencional de bandeja (CB))

Secador de bomba de calor

Secador a vacuo de escala
laboratorial

Secador de ar (Camara de
bancada)

Secador de bandeja

Temperatura: 80, 90, 100 e 110 °C
Velocidade do ar: 0.33 £0.01 m.s™
Tempo de secagem: 210 min

Temperatura: 55 °C
Velocidade do ar: 2.5 m.s™
Espessura na bandeja: 4 mm

Temperatura: 30, 40 ¢ 50 °C
Espessura da amostra: 1, 3 ¢ 5 mm
Tempo de secagem: 85-560 min

Temperatura: 40, 50 ¢ 60 °C
Pressdo: 13.3 kPa

Temperatura: 30, 50, 70 e 80 °C
Velocidade do ar: 2.0 m/s
Umidade relativa: 13, 20, 50 e 60%

Temperatura: 50, 60 ¢ 70 °C
Espessura da amostra: 3, 5 ¢ 7 mm

Secador LJ a 100 °C mostrou boa
estabilidade térmica (maiores
valores de fenodlicos totais, atividade
antioxidante e solubilidade de
proteinas). LJ a 80 °C e CB
demonstraram elevadas
concentracGes de ficocianina e
menores valores de oxidagdo
lipidica.

Retengdo dos compostos bioativos
na amostra desidratada devido as
condi¢des moderadas de ar e
temperatura utilizadas.

Baixa perda de ficocianina e
compostos fenolicos, baixa oxidagdo
lipidica e alta estabilidade térmica
durante a secagem a 40 °C.

Ficocianina e compostos fenolicos
totais foram altamente dependentes
da temperatura e ndo da umidade
relativa.

A qualidade da spirulina seca em
secador em camada de espuma foi

Larrosa et al. (2017)

Costa et al. (2016)

Larrosa et al. (2016)

Nakagawa et al. (2016)

Prasetyaningrum; Djaeni (2012)



Forno convencional

Secador de ar (forno)

Secador de ar (Secador de bandeja

descontinuo)

Secagem em bandeja com
circulacdo perpendicular de ar

Secagem convectiva em camada
fina

Secagem convectiva

Velocidade do ar aquecido: 2.5 m.s™

Temperatura: 50 °C
Umidade relativa: 12%

Temperatura: 45 °C

Espessura do espalhamento em
camada: 1 ¢ 4 mm

Diametro dos cilindros: 2, 3, 4 e 6 mm

Temperatura: 50, 60 ¢ 70 °C
Espessura: 3,5 ¢ 7 mm
Velocidade do ar aquecido: 2.5 m.s™!

Temperatura: 50 e 60 °C
Velocidade do ar: 1.5 m/s
Umidade relativa: 7-10%

Temperatura: de 40 a 60 °C
Velocidade do ar: 1.9 — 3,8 m/s.

Temperatura: 40, 50 e 60 °C
Velocidade do ar: 0,15 m/s

maior em comparacao a spirulina
produzida na industria.

O encolhimento da spirulina foi
fraco e anisotropico e a porosidade
final foi proxima de 80%.

A amostra espalhada em camadas
ndo mostrou macroporosidade.
Microporosidade estava presente nas
amostras em cilindros ¢ ndo na
forma de camadas. A secagem na
forma de cilindros indicou 6timas
condicdes.

A metodologia de superficie de
resposta mostrou que a melhor
condicdo foi a 55 °C e 3,7 mm de
espessura, a qual apresentou 37% de
perda de ficocianina e ndo
demonstrou diferenca significativa
na composicao de 4cidos graxos em
relacdo a biomassa fresca.

A melhor condicdo foi a 60 °C ¢ 4
kg/m?, na qual o produto apresentou
conteudo de proteinas em 64% e

concentragdo de ficocianina em
12,6%.

Spirulina ¢ muito higroscopica na
faixa de temperatura de 25-40 °C.
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Dissa et al. (2010)

Desmorieux et al. (2010)

Oliveira et al. (2010)

Oliveira et al. (2009)

Desmorieux; Decaen (2005)

Desmorieux; Hernandéz (2004)




Infravermelho

Spray-drying

Liofilizacdo

Tempo de secagem: 2-3 h

Temperatura: 40, 50 e 60 °C
Fluxo de radiagdo: 2,71 kW/m?

Temperatura: 130-150 °C
Taxa de alimentagdo: 0.09 I'h

Temperatura: -20 °C
Pressdo: 8 Pa
Tempo de secagem: 18 h

As perdas de proteina foram
proporcionais a temperatura do ar de
secagem (entre 40 e 70 °C).

O dano na borda dos filamentos foi
dependente da temperatura do ar de
secagem acima de 40 °C.

O melhor método foi liofilizagdo no
que diz respeito a proteinas e
agticares totais, com minima
degradacdo desses componentes.
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Fonte: Autor.
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Normalmente, para secagem de spirulina utilizam-se métodos como o spray-dryer
(secagem por atomizacdo), tambor rotativo, secagem solar, secagem convectiva, liofiliza¢do e
secagem com aplicagdo de vacuo.

No caso do spray-drying o uso de diferentes temperaturas e outros parametros do
processo, assim como diferentes concentragdes de agentes carregadores, influenciam o aspecto,
coloracdo e as propriedades do produto seco (OLIVEIRA et al., 2009; DESMORIEUX;
HERNANDEZ, 2004). Estudos relatados na literatura cientifica, buscaram desenvolver
técnicas inovadoras de secagem de spirulina utilizando secagem em leito de jorro (spouted bed
drying) (POHNDOREF et al., 2016) e secagem convectiva em camada delgada (thin-layer
convective drying) (COSTA, 2014; CHAIKLAHAN et al., 2011; OLIVEIRA et al., 2009;
NAKAGAWA et al., 2016; DISSA et al, 2010). Nesses casos foram estudados os efeitos dos
processos de secagem na qualidade dos produtos obtidos, € em alguns casos a degradacao de
ficocianina causada por diferentes métodos.

Estudos demonstraram que processos de secagem comumente utilizados para o
processamento de spirulina, com elevada temperatura, resultam em uma consideravel perda de
ficocianina, podendo chegar a 95% de degradacdo (OLIVEIRA et al., 2010; SARADA et al.,
1999).

Desse modo fica evidenciado que, a exposi¢ao da spirulina a altas temperaturas causa a
degradacao da ficocianina, e que o uso de baixas temperaturas de secagem e da diminui¢ao da
exposi¢do a luz e ao oxigénio (caso da liofilizagao ou da secagem a vacuo a baixa temperatura)
favorece a permanéncia de teores elevados de ficocianina nos produtos finais (CHAIKLAHAN;
CHIRASUWAN; BUNNAG, 2012). Como esperado, a liofilizacdo ¢ apontada entre os
melhores métodos para secagem de biomassa de spirulina, quando o objetivo € a conservacao
das propriedades funcionais da biomassa fresca. Por outro lado, este processo de secagem
consta de operagdes onerosas, como o congelamento a baixas temperaturas e a sublimacao do
gelo em camaras de vacuo, ademais € um processo demorado, o que o torna dispendioso para a
maioria das realidades industriais (RATTI, 2001).

Apesar de apresentarem estabilidade quimica e microbioldgica, além de menores custos
com transporte e armazenamento, os produtos secos sdo susceptiveis a influéncia do meio
externo em que sdo armazenados, como umidade relativa, temperatura, variagdes ambientais e
pressdo. Podem interagir com essas condi¢des, o que faz esses produtos serem susceptiveis a
aglomeragdo e pegajosidade durante producdo e armazenamento. A descrigdo sobre essa

reatividade e interagdo pode ser explicada pela avaliagdo de parametros como cinética e
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capacidade de absorc¢do de dgua, propriedades mecanicas e molhabilidade do produto (FORNY;
MARABI; PALZER, 2011; CUQ; RONDET; ABECASSIS, 2011; CHEN; OZKAN, 2007).

2.5 PROPRIEDADES FiSICAS E PARAMETROS DE QUALIDADE DE ALIMENTOS
DESIDRATADOS

2.5.1 Umidade e atividade de agua

O conteudo de 4dgua de um alimento e sua vida util tém uma forte relacdo, e afeta
diretamente sua perecibilidade e estabilidade (FENNEMA, 2010). Por si s6, o conteudo de agua
ndo é um indicador de estabilidade dos alimentos. E necessario compreender como a agua se
apresenta no alimento e com que intensidade se associa aos componentes nao aquosos. A agua
livre € aquela disponivel para intera¢cdes quimicas, fisicas e microbioldgicas, como crescimento
de microrganismos, germinacdo de esporos, assim como participacdo em reagdes quimicas
(FENNEMA, 2010; BARBOSA-CANOVAS et al., 2007).

A estabilidade pode ser prevista a partir da atividade de agua (aw), pois quantifica o
grau de ligagdo da dgua presente em determinado alimento e sua disponibilidade para interagdes
intrinsecas e extrinsecas, sendo um fator importante no controle de deterioragdo de produtos
desidratados (Figura 7) (FENNEMA, 1996; FELLOWS, 2000; JANGAM; MUJUMDAR,
2010). A atividade de agua ¢ definida como a razao entre a pressao de vapor da agua no alimento

e a pressao de vapor da dgua pura a mesma temperatura (FELLOWS, 2000; RAHMAN, 2008).
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Figura 7: Diagrama da estabilidade de um alimento em fun¢@o de sua atividade de 4gua.

Taxa de reagéo relativa
Teor de unudade

I
0 0.1 02 03 04 05 06 07 08 08 1.0
Atividade de agua

Fonte: Adaptado de BARBOSA-CANOVAS et al. (2007).

O diagrama representado na Figura 7 demonstra que a estabilidade de um alimento
esta diretamente relacionada com sua atividade de dgua, e que, fatores que influenciam na perda
de qualidade do alimento, atuam em determinadas faixas de atividade de 4gua (BARBOSA-
CANOVAS et al., 2007). Crescimento de microrganismos (fungos, leveduras e bactérias),
atividades quimicas e enzimaticas sao exemplos de fatores ligados a estabilidade (LABUZA,
1968). Por isso, o termo atividade de agua ¢ comumente utilizado em correlacdes com a
seguranga e qualidade dos alimentos. Controlar a atividade de 4gua de um produto ¢ uma forma
de garantir a seguranca dos alimentos diminuindo as chances de deterioragdo microbiana, por

exemplo (BARBOSA-CANOVAS et al., 2007).
2.5.2 Reidratacio de alimentos em po
Além da estabilidade quimica e microbioldgica, os alimentos em pd oferecem

conveniéncia e pratricidade para o consumidor. O tempo de reconstituicdo ou reidratagdo ¢

definido como o tempo necessario que leva para um p6 em contato com a dgua se transformar
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em solucdo ou suspensdo. Dessa forma, ¢ importante compreender os aspectos e limitacdes do
produto que afetam o processo de reconstitui¢do (FORNY; MARABI; PALZER, 2001).
Quando disposto em agua, a reidratagdo de um po ocorre basicamente por quatro
etapas (Figura 8): I) molhamento e penetragcdo do liquido no sistema poroso do material pelas
forcas capilares; II) imersdo das particulas no liquido; III) difusdo das particulas no liquido; e

IV) dissolucao das particulas soluveis no liquido (FORNY; MARABI; PALZER, 2001).

Figura 8: Esquema de dispersdo de particulas solidas em um liquido.

Y
) 4 'ﬂ.\ e -
— A o — )
= Molhamento -~ = Imersdodas P 2od
patticulas
3 ¥ 3
Ao d
4 - 4
Dissolugio Difusdo das ™§ ‘/Q‘ E ﬁ\
das particulas particulas

Fonte: Adaptado de Forny; Marabi; Palzer (2001).

A molhabilidade de uma particula s6lida por um liquido depende de diversas interagdes
intermoleculares, como ligagdes quimicas, acido-base, ligacdes de hidrogénio e forgas de Van
der Waals. Ainda, o angulo formado do contato do solido com o liquido depende da
conformacao fisico-quimica do alimento seco, tais como rugosidade da superficie, orientacao
molecular do pd, heterogeneidade quimica, inchamento e dissolug¢do parcial do sélido no
liquido (FORNY; MARABI; PALZER, 2011; LAZGHAB et al, 2005).

J4 a solubilidade pode ser entendida como a medida da quantidade de sedimento que se
forma apds um processo de reconstituicdo do pd com liquido, apds um certo periodo, e ¢é
considerada uma medida da qualidade de particulas ndo solubilizadas. A solubilidade ¢ afetada

pela quantidade de gordura e estado das proteinas do alimento (ZOTARELLI, 2014; CHEN &
OZKAN, 2007).
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2.5.3 Estrutura microscopica

A caracterizacdo da estrutura interna e microscopica de uma matriz tem sido
fundamental para confirmar hipéteses de que outros mecanismos, além de difusdo, também
desempenham papéis importantes na desidratagdo (FITO et al., 1995). Os parametros estuturais
sdo geralmente designados como aqueles que afetam o transporte de calor € massa no interior
do produto, ou seja, a porosidade e densidade. Contragdo, encurtamento, porosidade, colapso,
endurecimento e rachaduras sdo exemplos de impactos estruturais mais importantes resultantes
do processo de secagem. O encolhimento de estrutura fibrilar ocorre porque a matriz
viscoeldstica se contrai no espaco que era anteriormente ocupado pela agua que foi removida
(AGUILERA, 2003).

Além disso, outros fatores diretamente ligados a transferéncia de umidade dessas
microrregides, € que impactam na estrutura final, sdo a taxa de secagem e a porosidade interna.
De maneira geral, a porosidade de um alimento aumenta a medida que a umidade ¢ removida
sob altas taxas de secagem, resultando em uma estrutura interna mais porosa. Em contrapartida,
uma secagem com baixas taxas resulta em um produto mais compacto e denso (AGUILERA,
2003).

A secagem por convecg¢do utilizando ar quente, por exemplo, resulta em um produto
com uma camada externa seca, a qual fixa o volume do material, resultando assim em um

produto de menor densidade (AGUILERA, 2003).
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3 MATERIAL E METODOS

3.1 BIOMASSA DE SPIRULINA

As amostras de Arthrospira platensis foram cultivadas e fornecidas pelo Laboratorio
de Cultivo e Biotecnologia de Algas (LCBA) no Centro de Educagdo da Regiao Sul (Ceres) da
Universidade do Estado de Santa Catarina (UDESC), localizado em Laguna - Santa Catarina.

O cultivo da microalga foi realizado durante aproximadamente 15 dias em tanque do tipo
raceway com dimensoes de 6,00 m x 1,20m x 0,25m com agitacdo por "Paddle-Wheel". A
composi¢dao do meio de cultura foi: 30g/L NaCl, 10g/L NaHCO3 e fertilizante hidroponico
1g/L. Para a coleta da biomassa foram utilizados filtros de 75 e 45 pm.

ApOs a coleta, a biomassa de spirulina foi refrigerada a 4 + 1 °C e transportada para o
Laboratorio de Propriedades Fisicas dos Alimentos (PROFI) da Universidade Federal de Santa
Catarina e acondicionada sob refrigeracdo at¢é o momento dos procedimentos experimentais

(maximo de 48 h).

3.2 PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

As amostras de biomassa de spirulina foram desidratadas por 4 métodos distintos, € 0s
poOs obtidos por estes métodos foram utilizados para a realizacdo das andlises de umidade,
atividade de agua, contetido de ficocianina, pureza do extrato de ficocianina, microestrutura do

po, analise de cor e solubilidade, conforme apresentado na Figura 9.



Figura 9: Diagrama de métodos de secagem e analises realizadas.
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Fonte: Autor.

3.3 METODOS DE SECAGEM

Solubilidade

Para a secagem da biomassa fresca de spirulina foram utilizados quatro processos

diferentes de secagem com diferentes tempos e temperaturas pré-estabelecidos apos realizagao

de testes. Em todos os processos, a biomassa de spirulina foi distribuida uniformemente na

espessura de 3 mm sobre os suportes de cada equipamento, com auxilio de um espalhador

micrométrico doctor-blade. Na Figura 10 esta ilustrado o esquema do processo de

espalhamento utilizado nas secagens. Foi utilizado um paquimetro para a medida da espessura

da amostra. Em todos os processos, a amostra foi disposta sobre filme Teflon® (Lengol

Armalon® Standard, Indaco, Sao Paulo, Brasil), exceto no processo de liofilizagdo onde a

amostra foi distribuida em suportes proprios do equipamento, sem o filme Teflon®.
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Figura 10: Esquema do processo de espalhamento da amostra.
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Fonte: Adaptado de Moraes et al. (2013).

Na Figura 11 ¢ demonstrado o espalhamento da amostra sobre o filme de Teflon®,
utilizando a espessura de 3 mm. Todos os experimentos de secagem foram realizados em
triplicata. A retirada das amostras para as determinagdes fisico-quimicas em tempos pré-

estabelecidos foi realizada em triplicata.

Figura 11: Espalhamento da amostra de biomassa de spirulina sobre suporte com filme
Teflon®.

Fonte: Autor.
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3.3.1 Secagem convectiva

A secagem convectiva das amostras foi realizada em estufa com circulagdo e renovagao
de ar (TE 394/2, TECNAL, Brasil). As temperaturas utilizadas no processo foram de 40 °C ¢
60 °C com duragdo de 420 minutos em ambos os processos. A umidade relativa e a velocidade
do ar foram monitoradas com um higrometro (ThermoHygrometer, TEXTO 610, Alemanha) e
um anemoOmetro portatil (TEXTO, Anemometer 425, Alemanha) durante a secagem,

respectivamente.

3.3.2 Liofilizac¢ao

A secagem das amostras por liofilizacdo foi realizada utilizando um liofilizador
comercial (Liotop, L101, Brasil). A biomassa fresca foi acondicionada em pequenas placas de
polipropileno, na espessura de trés milimetros, e congeladas por aproximadamente trés (3) horas
a temperatura de - 60 = 1°C por 3 horas. Em seguida, as placas foram distribuidas em tubos de
borisilicato do préprio equipamento, as quais foram conectadas a camara de vacuo principal do
liofilizador por meio de valvulas. A bomba foi acionada e a secagem ocorreu a pressao de 0,2
mbar. Em tempos pré-estabelecidos, os tubos de borosilicato foram removidos de cada valvula
independentes, um a um, para a retirada das placas com amostras para as determinagdes

analiticas.

3.3.3 Secagem por método de espalhamento

Foram utilizados dois métodos de secagem por espalhamento em superficie aquecida,

utilizando pressdo atmosférica (CTD) e vacuo (VCTD).

3.3.3.1 Cast-Tape drying (CTD)

O sistema de secagem por CTD (Figura 12) consiste em um reservatorio de agua quente
e um banho termostatico operando em um sistema fechado. Sobre o reservatorio de dgua foi
tensionada uma pelicula de Teflon® onde a amostra ¢ distribuida, na face inferior da pelicula
toca a agua por toda a sua extensdo, aquecendo a superficie. O fluxo de ar ¢ controlado por um

ventilador e um exaustor na parte superior (DURIGON et al., 2016).
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A biomassa de spirulina foi distribuida sobre o filme de Teflon® em uma espessura de

3 mm. O reservatdrio de dgua foi mantido a temperatura de 98 °C £ 1 °C durante toda a secagem.

Figura 12: Equipamento CTD: (A) Tanque; (B) Tanque e cabine de exaustdo e ventilagdo.
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Fonte: Durigon (2016).

3.3.3.2 Vacuum Cast-Tape Drying (VCTD)

O sistema de secagem por VCTD (Figura 13) é composto por uma chapa de aluminio
aquecida por circulagdo de adgua quente proveniente de um banho ultratermostatico (Quimis,
6214M2, Brasil). Sobre esta chapa de aluminio ¢ disposto um filme de Teflon®, para evitar
aderéncia excessiva da biomassa seca a chapa de ago. Na parte superior ¢ fixada uma camara
de vacuo com paredes de ago inox e tampa de acrilico, possuindo em seu centro um termometro
infravermelho (Raytek CI, RAYCMLT]J, China) para monitoramento da temperatura durante a
secagem, entrada para a linha de vacuo conectada 8 uma bomba de vacuo (DVP, RC.8D, Italy)

e monitoramento da pressao (ILMVAC, PIZA101, Germany) durante o processo.
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As secagens utilizando o sistema VCTD foram realizadas nas temperaturas de 40 °C e
60 °C. A retirada das amostras da biomassa de spirulina para a quantificagdo da umidade, da
atividade de 4gua e do teor de ficocianina, durante a secagem, foi realizada utilizando o método
destrutivo. As coletas das amostras foram feitas em trés pontos diferentes, em intervalos de
tempos estabelecidos da seguinte forma: a cada 10 min na secagem a 60 °C, e a cada 10 min
inicialmente ¢ 30 min ao final na secagem a 40 °C. Em ambas as temperaturas, a biomassa

fresca foi espalhada sobre o filme de Teflon®.

Figura 13: Equipamento VCTD (1) banho ultratermostatico; 2) bomba de vacuo; 3)
termometro infravermelho; 4) cAdmara de vacuo; 5) computador; 6) chapa suporte de aluminio;

7) transdutor de pressao; 8) vacudmetro digital).

Fonte: Autor.

3.4 CINETICA DE SECAGEM

As curvas foram nomeadas de acordo com o métodos de secagem utilizados para
produzir os pds de spirulina, ou seja, secagem no VCTD a 40 °C (VCTD 40), secagem no
VCTD a 60 °C (VCTD 60), secagem em estufa convectiva a 40 °C (CONV 40), secagem em
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estufa convectiva a 60 °C (CONV 60), secagem em CTD (CTD) e secagem em liofilizador
(LIOF).

Foram definidos pontos de retirada de amostra durante o periodo de secagem em cada
processo para as determinagdes analiticas e construcdo das curvas de secagem. Os tempos foram

pré-estabelecidos conforme demonstrado na Tabela 4:

Tabela 4: Pontos de retirada de amostras durante o periodo de secagem.

Métodos de secagem

Pontos analiticos
CONV 40 CONV 60 VCTD40 VCTD60 CTD LIOF

Tempo (min)

Ponto 1 0 0 0 0 0 0

Ponto 2 30 30 10 10 2 30
Ponto 3 60 60 20 20 4 60
Ponto 4 90 90 30 30 6 120
Ponto 5 150 150 60 40 8 240
Ponto 6 220 220 90 50 11 360
Ponto 7 310 310 130 60 15 480
Ponto 8 420 420 180 70 19 720

Fonte: Autor.
3.4.1 Cinética de umidade

O teor de umidade foi determinado pelo método gravimétrico em estufa (TECNAL,
modelo TE-394/2, Piracicaba, Brasil) conforme o método da AOAC (2005), a 105 °C por 24
horas, utilizando uma balanga analitica com precisdo de 0,0001 g (Shimadzu, AY220,

Filipinas). As analises foram realizadas em triplicata.
3.4.2 Modelagem matematica da cinética de secagem

O modelo de Page (Equacdo 1) foi ajustado aos dados experimentais da evolucao
temporal do teor de umidade dos diferentes processos de secagem avaliados nesse estudo. Foi

utilizado o software MATLAB®7.10.
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XXeq _ ,(-kt™
Xo—Xeq € (D)

onde Xo, X e Xeq 530 0s teores de umidade em t=0, a qualquer momento durante a secagem e
no equilibrio, respectivamente. k (s™) e n sdo os parametros do modelo. O coeficiente de
correlagio (R?) e o RMSE foram utilizados para avaliar a qualidade do ajuste.

O modelo linear foi ajustado no periodo de taxa de secagem constante, conforme
descrito por Moraes et al. (2015). Quando R? foi menor que 0,91, foi considerado o final do
periodo da taxa constante. Além disso, o final desse periodo pode ser estimado quando a ayw

decair repentinamente.
3.4.3 Cinética de atividade de agua

Para determinagdo da atividade de dgua, as amostras foram previamente trituradas e as
determinagdes realizadas com higrometro digital pela medida do ponto de orvalho a 25 °C
(Aqualab, Series 3 TE, DecagonDevices, Inc., Pullman, EUA). As anélises foram realizadas em

triplicata.
3.4.4 Cinética de temperatura

Para as secagens por CTD e estufa convectiva, a temperatura foi monitorada no
momento da retirada das amostras nos pontos estabelecidos utilizando termometro
infravermelho (FLUKE, 62MAS+, EUA), em trés pontos diferentes da amostra espalhada. No
método VCTD a medida da temperatura foi feita constantemente por termémetro infravermelho
(RAYTEK CI, RAYCMLTJ, China) acoplado a tampa de acrilico posicionado na parte superior

da cadmara de vacuo e os valores registrados pelo software DataTemp Multidrop (rev. 4.7.5).
3.5 CINETICA DE DEGRADACAO DA FICOCIANINA

As amostras de biomassa de spirulina e de spirulina desidratada foram analisadas
quanto ao teor de ficocianina durante o processo de secagem em diferentes condigdes de tempo,

temperatura e presenca de oxigénio.
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3.5.1 Processo de extraciao da ficocianina

A extra¢do de ficocianina foi realizada pelo método descrito por Doke (2005), com
algumas modificagdes. A biomassa fresca ou seca de spirulina foi diluida com solugdo tampao
fosfato 20 mM e pH 7,0 na propor¢do de 1:1000. As amostras diluidas foram submetidas a 4
ciclos de congelamento (-18 °C por 21 h) e descongelamento (~25 °C por 3 h). Ap6s o término
dos quatro ciclos, as amostras foram centrifugadas (Quimis, Q222T204, Brasil) por 20 min a
6000 rpm. O material sobrenadante foi retirado e analisado quanto a concentragdao de

ficocianina.
3.5.2 Determinacao da ficocianina

Os extratos de ficocianina obtidos foram submetidos a analise de espectrofotometria em
UV-VIS (FEMTO, 800XI, Brasil) nos comprimentos de onda de 615 nm e 652 nm. A leitura
nesses comprimentos de onda permite a determinacdo da concentragdo de ficocianina em

mg/mL na amostra, obtida pela Equacao 2 proposta por Bennet e Bogorad (1973):

0,474 XAgsznm
5,34

[Py] = Ag15nm — (2)

onde [Py] é a concentragdo de ficocianina (mg.mL™"); A¢isam € a absorbancia da amostra a 615
nm; € Ae¢s2nm € @ absorbancia da amostra a 652 nm. Os resultados foram expressos como

porcentagem de retenc¢do de ficocianina (Equagao 3).

Pyl x 100

[
% =
R % [Pyo] )

onde R % ¢ a porcentagem de retengdo de ficocianina; [Py;] € a concentracdo média final de
ficocianina ap6s cada experimento (mg.mL™); e [Pys] é a concentragio média inicial de

ficocianina na biomassa (mg.mL").
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3.6 AVALIACOES FISICO-QUIMICAS DOS POS OBTIDOS

3.6.1 Moagem e classificacio dos pos

Ao final dos processos de secagem, as amostras de spirulina em p6 resultantes foram
submetidas @ moagem em moinho de facas (TECNAL, TE631/2, Brasil). Apds a moagem, os
pos foram classificados em peneiras de inox (BRONZINOX) com aberturas de 25 e 20 mesh.
Na Figura 14 ¢ representada essa etapa, ilustrando a biomassa de spirulina logo apos o término
do processo de secagem, sua retirada do filme Teflon® na forma de flocos, e ap6s a moagem e
classificacdo com peneiras. As imagens a seguir foram selecionadas de um dos processos

apenas para representagdo. Todas as andlises foram realizadas em triplicata.

Figura 14: Representacao ilustrativa do processo de retirada da amostra desidratada (a/b) e

ap6s moagem e classificagado (c).

Fonte: Autor.

3.6.2 Determinacido da umidade

As umidades dos pds obtidos em todos os processos foram determinadas conforme

item 3.4.1.
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3.6.3 Determinacio da atividade de agua

Os valores de atividade de dgua dos pos obtidos em todos os processos foram

determinados conforme item 3.4.3.

3.6.4 Determinacao da ficocianina

As concentracgdes finais de ficocianina nos pos obtidos em todos os processos foram

determinadas conforme os itens 3.5.1 e 3.5.2.

3.6.5 Cor

Para a medida dos parametros de cor foi utilizada a metodologia descrita por Cardenas-
Pérez et al (2017), com adaptagdes. O método utiliza um sistema de visdo computacional, onde
foram retiradas imagens das amostras de pos utilizando uma camera fotografica (Nikon D5500,
Nikon Corporation, Japan) em cabine tipo studio, e as imagens foram tratadas em um software
Imagel v. 1.6.0 (National Institutes of Health, Bethesda, MD, EUA). Foi utilizado um plug-in

conversor de cores para converter as cores do sistema RBG para a escala CIELab.

3.6.6 Solubilidade

A solubilidade (SOL) das amostras secas foi determinada de acordo com a
metodologia de Dacanal e Menegalli (2009), com modificacdes, que consiste na misturade 1 g
de amostra de p6 em 100 mL de 4gua destilada a 25 °C. O teste consiste na determinagdo da
porcentagem de material ndo solubilizado ap6s 1 min de agitacdo. Apos a agitacdo as amostras
foram filtradas em papel filtro, e o material retido foi submetido a secagem em estufa a 105 °C,
por 24 h. O teste foi realizado em triplicata e a solubilidade foi determinada de acordo com a

Equagao 4.

SOL = 100 - [(m2/m1 (1 - Xu)) x 100] 4)

Sendo: m/ a massa inicial da amostra; m2 a massa de amostra remanescente no filtro; Xu a

umidade inicial da amostra analisada, em base umida.
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3.6.7 Microestrutura do po

As amostras obtidas pelos diferentes métodos estudados foram liofilizadas, para
retirada da umidade residual, e as micrografias foram obtidas utilizando um microscopio
eletronico de varredura (JEOL JSM, modelo 6390LV, Peabody, MA, EUA) no Laboratorio
Central de Microscopia Eletronica da Universidade Federal de Santa Catarina. O recobrimento
das amostras com ouro foi realizado utilizando um metalizador (LEICA, modelo SCD 500,

Buffalo Grove, IL, EUA) e um feixe de elétrons de 10 kV.
3.7 ANALISE ESTATISTICA
Todos os resultados obtidos nesse estudo foram analisados estatisticamente com o

programa Statistica 10.0 (StatSoft, Tulsa, Estados Unidos), por andlise de varidncia (ANOVA)
e pelo teste de Tukey a 95% de confianga.
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 CINETICAS DE SECAGEM

4.1.1 Cinética de umidade e taxa de secagem

A umidade inicial da biomassa utilizada e umidade das amostras desidratadas depois
de passarem pelos diferentes métodos de secagem estdo apresentados na Tabela 5. A umidade
inicial média da biomassa em base seca foi de 3,66 + 0,37 g.g”'. As condi¢des de processo,
como bindmio tempo e temperatura, foram de 40 °C / 180 minutos e 60 °C / 70 minutos para
VCTD, 40 °C /420 minutos e 60 °C / 420 minutos para secagem convectiva, 98 °C/ 19 minutos
para CTD e -60 °C/ 720 minutos para liofilizacdo. A representacao grafica dos valores médios
das triplicatas da variagdo temporal da razdo de umidade da secagem da biomassa de spirulina
pelos diferentes métodos de secagem estdo na Figura 15. Cada ponto da curva representa a
média de trés medidas de umidade realizadas. As triplicatas mostram uma boa reprodutibilidade

dos resultados.

Tabela 5: Umidade inicial (Xo) e final (Xr) (gramas de s6lidos por grama de amostra em base

seca £ desvio padrao) das cinéticas das amostras de spirulina em cada método de secagem.

Método Xo (g.g™) Xt (g.g™)
VCTD 40 3,926 + 0,608? 0,081 + 0,018
VCTD 60 4,022 +0,361° 0,058 + 0,0042>
CONV 40 3,788 +0,1712 0,102 + 0,015
CONYV 60 3,609 + 0,419 0,054 + 0,020

CTD 3,622 +0,357° 0,071 + 0,040
LIOF 2,987 + 0,361° 0,017 +0,019°

*Letras diferentes na mesma coluna representam diferencas significativas entre as amostras pelo teste de Tukey (p

<0,05).

As amostras apresentaram umidade final em torno de 0,10 g.g”! (b.s.). Esse valor é
muito proximo do encontrado na literatura para secagem de spirulina em métodos utilizando os
mesmos principios. Costa et al. (2016) obtiveram spirulina desidratada com umidade final de

0,12+ 1,2 g.g’! (b.s.) apds secagem com ar quente em diferentes temperaturas (30, 40 e 50 °C),
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e Larrosa et al. (2016) desidrataram spirulina em secador a vacuo e obteve umidade final de

0,11£1.2gg"'(bs.).

Figura 15: Curvas de secagem das amostras de spirulina durante a secagem por VCTD, CTD,

convectiva e liofilizagdo, realizadas em triplicata.
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Fonte: Autor.

Comparando os processos VCTD e secagem convectiva que empregam duas

temperaturas (40 e 60 °C em ambos), na Figura 15 pode-se observar que os processos com

emprego de maiores temperaturas atingem teores de umidades menores que 0,1 g.g™! entre 10-

15 min e 60-90 min, em VCTD 60 e CONV 60, respectivamente. Ja a 40 °C, nos mesmos

processos, essa razao ¢ atingida entre 20-40 minutos (VCTD) e 100-150 minutos (CONV). No
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processo CTD, com temperatura ainda mais elevada (98 °C), o teor de umidade de 0,1 g.g! é
atingido entre 5-6 minutos, enquanto que na liofilizacdo, isso ocorre entre 90-100 minutos de
processo. Esse comportamento ¢ semelhante ao observado por outros estudos (LEITE et al.,
2015, COSTA et al., 2018), em que foi constatado que o aumento da temperatura durante a
secagem de alimentos (banana nestes estudos) provoca um aumento no fornecimento de energia
em forma de calor, ocasionando a diminui¢do do tempo para que a amostra atinja o equilibrio
dindmico.

Uma taxa de secagem constante no estagio inicial em todos os processos de secagem
utilizados nesse estudo foi observada. Esse periodo pode ser descrito pelo ajuste da equacao
linear no periodo anterior ao que a amostra atinge a taxa decrescente. No periodo da secagem a
taxa constante, a pressao de vapor de agua na supericie da amostra de spirulina € igual a pressao
de vapor de saturagdao da agua pura, considerando desprezivel a resisténcia a transferéncia da
massa interna pela pequena espessura de espalhamento da biomassa. Portanto, a evaporagao da
agua ¢ controlada pela transferéncia de calor entre o suporte e o meio de aquecimento do
método. Os valores das taxas de secagem constante e do coeficiente de correlagdo (R?) obtidos
pelo ajuste da equagdo linear aos dados experimentais com os respectivos intervalos de ajuste

estdo apresentados na Tabela 6.

Tabela 6: Taxa de secagem, coeficiente de correlagdo (R?) das amostras de spirulina em p6
desidratadas pelos diferentes métodos de secagem e seus respectivos intervalos de ajuste

(tempo - minutos).

Método dX/dt (g.gl.min™) R? Intervalo de ajuste (min.)
VCTD 40 0,119 0,959 0-30
VCTD 60 0,306 0,992 0-10
CONYV 40 0,023 0,964 0-150
CONYV 60 0,040 0,997 0-90
CTD 0,437 0,934 0-06
LIOF 0,014 0,910 0-120

E possivel observar que os pardmetros e caracteristicas de cada processo influenciaram
na taxa de secagem e na umidade critica de cada cinética. O processo CTD apresentou a maior
taxa constante com — 0,437 g.g”'.min"!, alcangando a umidade critica em 6 minutos de processo.

VCTD 60 apresentou a segunda maior taxa, com - 0.306 g.g"'.min"!, seguido do VCTD 40 com
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- 0.119 g.g'.min’!, alcancando suas umidades criticas em 10 e 30 minutos, respectivamente.
Visto que esses processos atuam com conducao de calor, a temperatura empregada teve impacto
principal na taxa. Mesmo empregando a mesma temperatura, a taxa constante no processo de
VCTD 60 durou 9 vezes menos do que no processo CONV nos mesmos 60 °C. O mesmo ocorre
na temperatura de 40 °C, onde a duragdo da taxa no processo CONV 40 foi 5 vezes menor do
que no VCTD 40. Isso pode ser explicado pela alta transferéncia de calor no processo VCTD,
e confirmadas pela rapida elevacdo da temperatura, como poderd ser visto nos graficos de
temperatura da secao 4.1.3 (Figura 16), e pela diminuicao da pressao de vapor que facilita a
remo¢ao da agua da amostra quando o vacuo ¢ aplicado. Ainda, a utiliza¢do de vacuo em um
processo de secagem cria pequenas estruturas porosas no interior da amostra, pela expansao do
ar e do vapor da 4gua existentes, facilitando ainda mais a transferéncia de 4gua (LARROSA et
al., 2016). Por fim, o processo de liofilizagdo apresentou o maior tempo de duracdo da taxa
constante (120 minutos), que foi de 0.014 g.g"'.min"!.

Os parametros do ajuste ao modelo de Page e os coeficientes estatisticos ajustados as

médias da umidade estdo apresentados na Tabela 7.

Tabela 7: Parametros do modelo de Page e os coeficientes estatisticos de qualidade do ajuste.

Método K (s™) n R? RMSE
VCTD 40 1,23.102 1,5333 0,9919 0,0324
VCTD 60 1,00.10°! 1,1864 0,9978 0,0154
CONV 40 1,67.10°% 2,3416 0,9965 0,0248
CONV 60 9,05.10°% 1,7300 0,9947 0,0271

CTD 1,36.10°! 1,3098 0,9840 0,0450

LIOF 3,02.10° 1,2108 0,9859 0,0469

O modelo de Page se ajustou satisfatoriamente aos dados experimentais, visto que os
valores de R? sdo proximos a 0,99 e os valores de RMSE sdo baixos. Ainda, pode-se afirmar
que, caracteristicas como método de secagem e temperatura utilizados afetaram os parametros
do modelo de Page. Mesmo o modelo tendo se demonstrado conveniente para descrever a
relacdo entre umidade e tempo de secagem, seus pardmetros ndo tém significado fisico,
desprezando os fundamentos da secagem (SIMAL et al., 2005).

Assim como o aumento da temperatura aumenta a taxa de secagem, a diminuigdo da

espessura da amostra a ser desidratada também aumenta a taxa e diminui o tempo de secagem.
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Dissa et al. (2010) observaram esse mesmo comportamento em secagem de spirulina (Spirulina
sp. Paracas) na forma de cilindros em diferentes espessuras. A medida que o didmetro da
amostra aumentava, o teor critico de agua e o tempo critico também aumentava. A partir desses
estudos, deduziu-se que a maior parte do processo de secagem de spirulina ocorre durante a
taxa constante. Isso demonstra que a difusdo é o principal mecanismo fisico que domina o
processo de secagem de spirulina e que a difusividade da agua é uma importante caracteristica

de secagem a ser estudada nessa matriz.

4.1.2 Cinética de atividade de agua

Na Tabela 8 estdo descritos os valores de atividade de agua inicial da biomassa de
spirulina e dos produtos em p6 obtidos ao final das cinéticas. Ao final de todos os processos de
secagem as amostras apresentaram valores de atividade de 4gua inferior a 0,6, podendo ser

considerados produtos microbiologicamente estaveis (BARBOSA-CANOVAS et al., 2007).

Tabela 8: Atividade de 4gua inicial (awo) € atividade de agua final (awr) (atividade de agua +

desvio padrao) das amostras de spirulina em cada método de secagem.

Método awo Awf
VCTD 40 0,986 +0,004 0,327 + 0,041°
VCTD 60 0,986 + 0,004 0,219 + 0,032¢
CONV 40 0,987 + 0,004° 0,442 + 0,014°
CONYV 60 0,986 + 0,004 0,321 + 0,046°

CTD 0,985 + 0,004 0,396 + 0,078
LIOF 0,977 + 0,000° 0,042 + 0,011¢

*Letras diferentes na mesma coluna representam diferencas significativas entre as amostras pelo teste de Tukey (p

<0,05).

Na Figura 16 apresentam-se os dados de evolugdo temporal da atividade de 4gua (aw)
das amostras durante as secagens pelos diferentes métodos. Cada ponto da curva representa a

média de trés medidas de ay, realizadas.
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Figura 16: Evolugdo temporal da atividade de dgua (aw) das amostras de spirulina durante as

secagens (triplicatas).
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Fonte: Autor.

Nas cinéticas de atividade de 4gua pode-se observar dois periodos em todos os
processos. No primeiro estigio, a ay permanece constante pois a d4gua que ¢ removida estd na
superficie livre da amostra, contudo, no segundo periodo a 4gua da amostra é removida por
difusdo, do interior da amostra para a superficie, e a aw diminui rapidamente nessa fase da
secagem. As taxas constantes, nas curvas de atividade de dgua, sdo observadas até os tempos
de secagem de 30 min em VCTC 40, 10 min em VCTD 60, 120 min em CONYV 40, 90 min em
CONV 60, 4-5 min em CTD, e 100-120 min em LIOF. Esse ponto de transi¢do dos dois

periodos da curva coincide com o intervalo de taxa constante e o alcance da umidade critica nas
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cinéticas de umidade, relacionado com a diminui¢do da pressdo de vapor de dgua da superficie,

como estabelecido pela reducdo da atividade de 4gua das amostras.

4.1.3 Cinética de temperatura

A evolugdo temporal das temperaturas das amostras de biomassa submetidas aos
diferentes processos de secagem estd apresentada na Figura 17. No inicio dos processos de
secagem pode-se observar que as suspensdes encontravam-se a temperatura ambiente, €
aumentaram gradativamente, a medida que, entravam em equilibrio com o suporte aquecido na
temperatura pré-estabelecida para o processo. Apos esse periodo inicial de adaptacdo térmica
da amostra de spirulina, as temperaturas permaneceram constantes durante o periodo de
secagem a taxa constante. Ao final desse periodo, ocorreu um pequeno aumento da temperatura
das amostras pois a transferéncia de calor ndo ¢ compensada pela transferéncia de massa nessa
fase. Nota-se que o tempo de adaptacao inicial da amostra a temperatura do suporte foi maior
nos processos com temperatura mais baixa (40 °C), do que em processos com temperatura mais
elevada (60 °C e 98 °C), onde ¢ possivel identificar uma taxa de maior aumento de temperatura.
A temperatura do ar e dos banhos em todos os equipamentos sempre foi mantida estavel em

todo o processo.
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Figura 17: Evolucao temporal da temperatura das amostras de spirulina durante as secagens.
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4.2 CINETICA DE DEGRADACAO DA FICOCIANINA

Na Figura 18 estdo representadas as cinéticas de reten¢ao de ficocianina nas amostras
durante os processos se secagem. Esses valores foram calculados com base no teor de
ficocianina remanescente nas amostras e seu percentual de degradagdo durante o tempo de
secagem. A ficobiliproteina foi mais afetada pela temperatura do processamento do que pela
duragdo dele, pois nos processos com as temperaturas mais elevadas (CTD a 98 °C e VCTD e
CONV a 60 °C), a retencao da ficocianina decai da faixa de 100%, demonstrando uma alta
tendéncia a degradag¢do. As amostras submetidas a temperaturas mais baixas (VCTD e CONV
a 40 °C e LIOF) nao apresentam grandes diferencas na curva. A degradagdo térmica das
ficobiliproteinas ¢ comumente relacionada a temperaturas acima de 40-45 °C, sendo que as
proteinas desnaturam rapidamente com um pequeno aumento de temperatura (PATEL et al.,
2004, TELLO-IRELAND et al., 2010). No CTD, essa proteina apresentou o maior percentual
de degradacao, devido a alta temperatura utilizada (98 °C), com elevada degradagdo logo nos

primeiros minutos de secagem.

Figura 18: Cinéticas de degradacgdo da ficocianina durante os processos de secagem.
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4.3 CARACTERIZACAO DOS POS DE SPIRULINA

Além da cinética de secagem de um produto e de pardmetros como a degradacao de
compostos e mudanca de cor, o teor final de umidade pode ser um fator para comparar diferentes
métodos de secagem, demonstrando como esses processos podem afetar a amostra e refletir no
produto final (NEVES; DEMARCO; TRIBUZI, 2019). A Tabela 9 apresenta os valores de
umidade e atividade de dgua dos pds de spirulina obtidos nos diferentes processos e condi¢des

de secagem utilizados.

Tabela 9: Umidade inicial (Xo) e umidade final (Xs) (gramas de sélidos por grama de amostra
em base seca + desvio padrdo), e atividade de 4gua inicial (awo) € final (awr) (atividade de agua

+ desvio padrao) das amostras de spirulina em cada método de secagem.

Método Xo (g.g™) Xt (g.g™") awo Awt
VCTD 40 3,798+ 0,299  0,082°+0,023 0,985+ 0,008 0,318+ 0,053
VCTD 60 3,798+ 0,299  0,073°+0,036 0,985+ 0,008 0,310+ 0,066
CONY 40 3,798+ 0,299  0,131°+£0,022  0,985*+ 0,008  0,474°+ 0,036
CONY 60 3,798+ 0,299  0,070°*+0,031 0,985+ 0,008 0,355*+ 0,081

CTD 3,798+ 0,299 0,064 +0,018 0,985+ 0,008 0,337*+ 0,083
LIOF 3,798+ 0,299 0,007+ 0,006 0,985+ 0,008  0,042° + 0,004

*Letras diferentes na mesma coluna representam diferencas significativas entre as amostras pelo teste de Tukey (p

<0,05).

Todas as amostras apresentaram valores de atividade de &4gua inferiores a 0,6,
indicando estabilidade microbioldgica dos pos obtidos. Durigon (2016), que desidratou polpa
de tomate pelo mesmo processo de CTD, obteve produtos com atividade de 4gua inferiores a
0,4. Frabetti (2017) também utilizou a tecnologia para desidratar polpa de goiaba e apresentou
resultados de atividade de dgua dos pos inferiores a 0,4. Zotarelli (2014) obteve valores de
atividade de 4gua inferiores a 0,3 no final da secagem de polpa de manga por Refractance
Window, liofilizagao e spray drying.

Os valores obtidos nesse estudo estdo proximos dos valores encontrados na literatura,
porém vale ressaltar que os valores finais de umidade e atividade de dgua dependem das

condi¢des do processamento utilizados, como tempo e temperatura de secagem.
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Na Tabela 10 estdo apresentados, em porcentagem, os valores de recuperagdo de

ficocianina nas amostras desidratadas.

Tabela 10: Porcentagem de recuperagdo/preservagdo da ficocianina (percentual + desvio

padrdo) nas amostras em p6 de spirulina em cada processo de secagem utilizado.

Método % recup.
VCTD 40 89,74 + 1,81
VCTD 60 72,39 + 18,50
CONV 40 79,25 + 28,77
CONYV 60 43,69 + 35,15%

CTD 6,99 + 5,03
LIOF 98,66 + 14,41°

*Letras diferentes na mesma coluna representam diferencas significativas entre as amostras pelo teste de Tukey (p

<0,05).

E possivel observar que os pos de spirulina foram mais afetados pela temperatura
empregada do que pelo tempo de processo € da presenca de oxigénio. Com o aumento da
temperatura de secagem utilizada, hd uma tendéncia em ocorrer maior degradacdo da
ficocianina, mas mesmo assim alguns processos nao apresentaram diferencas significativas
entre eles. O método de secagem por VCTD, mesmo que com tempo reduzido de
processamento, demonstra que com a elevagdo da temperatura, de 40 para 60 °C, houve
aumento da degradacao da ficocianina em pouco mais de 2,5 vezes, porém nao demonstrando
diferenga siginificativa. O mesmo ocorre no processo de secagem por convec¢ao, pois quando
se elevou a temperatura, de 40 para 60 °C, a degrada¢do da ficocianina quase triplicou (2,7
vezes mais). O processo por CTD, mesmo que com menor tempo de processo dentre todos,
operou com a temperatura mais elevada, ocasionando 93% de degradacdo desse composto.
Como esperado, o processo de desidratacdo por liofilizacdio ndo degradou nem 2% de
ficocianina, sendo considerado um método eficaz quando se diz respeito a preservagdo desse
composto sensivel ao calor.

Oliveira et al. (2009) relataram que apds secagem convectiva de spirulina (5 e 7 mm
de espessura) em temperatura de 50-60 °C houve degradacdo maior que 50%. Larrosa et al.

(2016) reportaram que o conteudo de ficocianina decaiu 26% de amostras de spirulina de 4 mm
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durante secagem a vacuo a 40 °C, enquanto na secagem em estufa a 55 °C a degradagdo foi em
torno de 77%.

Além da dependéncia da temperatura na degradacdo da ficocianina, a perda de
coloracao também ¢ um fator observado e associado a degradacao de compostos pelo calor. A
cor ¢ um atributo importante relacionado ao apelo visual e a qualidade nutricional de produtos
comercializados. Dessa forma, a perda de cor excessiva durante o processamento térmico
compromete a comercializagdo, € o acompanhamento dessas mudangas durante os processos,
como cinéticas de degradacao de compostos, podem fornecer informagdes importantes sobre a
mudanca de qualidade de um alimento (ANTELO et al., 2008).

Os parametros de cor L*, a*, b* das amostras de pds de spirulina sdao apresentados na
Tabela 11. Na Figura 19 estdo apresentadas as imagens de comparacao visual da biomassa e

dos pos obtidos.

Tabela 11: Parametros de cor (L*, a*, b* - médias + desvio padrao) e valor de diferenca total

de cor (AE) obtidos pelos produtos dos diferentes processos de secagem.

Método L* a* b* AE
Biomassa 16.06 £3.20°°  -6.56 +2.37° 3.72 +4.75° -
VCTD 40 13.75+ 034  -597+1.01*  2.80+0.14° 12.62
VCTD 60 1439 +0.03*°  -5.68+0.47°  2.44+0.79 12.70
CONV 40 13.09+0.59°  -4.71+0.85*  1.64+0.31° 14.42
CONV 60 14.87 +£2.03*  -7.25+3.06° 536+ 1.09% 9.70
CTD 1331 +1.33* -3.76+1.45  3.73 +0.38 31.31
LIOFI 20.30+0.11>  -13.11+1.19>  10.88 +3.09° 0

*Letras diferentes na mesma coluna representam diferencas significativas entre as amostras pelo teste de Tukey (p

<0,05).
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Figura 19: Comparacao visual da biomassa de spirulina in natura e dos pos: (A) biomassa de

spirulina; (B) VCTD 40; (C) VCTD 60; (D) CONV 40; (E) CONV 60; (F) CTD; e (G) LIOF.

©
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Fonte: Autor.

O parametro de luminosidade (L*) diminuiu em todas as amostras, comparando com
a biomassa, exceto na LIOF. A amostra desidratada em liofilizador apresentou maiores
mudancgas na colora¢dao, no que diz respeito aos parametros a* e b*, comparado as outras
amostras. Depois do processo de secagem, as amostras tornaram-se mais escuras, como pode
ser observado na Figura 18. A perda de cor pode estar associada a degradacao da ficocianina,
uma vez que a degradacao dessa fragdo significativa de proteinas ¢ relacionada a manutengao
da coloragao da amostra e, a ficocianina, ¢ o composto mais afetado durante o tratamento
térmico (ANTELO et al., 2008). Além disso, as alteracdes na coloracdo das amostras podem
estar relacionadas a degradagdo de outros compostos presentres na matriz, devido as alteragdes
na estrutura quimica, como clorofila, carotendides, que sdo facilmente degradados (MIRANDA
et al., 1998) e podem afetar os parametros acima analisados.

O parametro AE, que diz respeito a diferenga total de cor das amostras, foi calculado
usando como referéncia a amostra LIOF. O maior valor foi na amostra CTD, podendo-se
correlacionar esse resultado com os altos niveis de degradacdo térmica da ficocianina que
ocorreu nesse processo devido a temperatura empregada. Os outros processos apresentaram
resultados semelhantes.

As imagens de microestrutura dos pos estdo apresentadas na Figura 20.
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Figura 20: Microestrutura dos p6s de spirulina (500x) pelos processos de (I) VCTD 40; (1)
VCTD 60; (IIT) CONV 40; (IV) CONV 60; (V) CTD; e (VI) LIOF.

X500 50um
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Fonte: Autor.

Nas imagens capturadas durante a andlise de microscopia eletronica de varredura foi
possivel identificar maior sedimentagao dos filamentos e estrutura menos porosa nas amostras
que foram desidratadas pelo processo de secagem convectiva (CONV 40 e CONV 60), muito
provavel pelo tempo mais prolongado de secagem, onde os filamentos puderam reorganizar-se
enquanto a agua foi sendo removida. De qualquer forma, pode-se observar a estrutura
filamentosa da biomassa de spirulina em todas as imagens, ndo demonstrando ruptura dessa
estrutura inicial. De acordo com Desmorieux et al. (2010), essas estruturas filamentosas das
fibras da Arthrospira sdo independentes, mas ao mesmo tempo ndo permanecem isoladas,
formando uma rede presa nas extruturas que formam a superficie externa. Isso pode ser
explicado devido a resisténcia mecanica da crosta externa de biomassa, formada no inicio da
secagem, que ndo ¢ oposta a resisténcia interna da estrutura entre as células. Rahman (2001)
afirma que os poros inicialmente formados pelo espago entre os filamentos da spirulina, podem
entrar em colapso devido as forgas de capilaridade da dgua que estd sendo removida, e assim
os filamentos se aproximam.

Na Tabela 12 sdo mostrados os valores de solubilidade dos p6s de spirulina produzidos

pelos processos de secagem avaliados.
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Tabela 12: Percentual de solubilidade aparente (média = desvio padrao) dos pos de spirulina

de cada processo de secagem.

Método % SOL
VCTD 40 46,47 + 2,47
VCTD 60 45,57 + 2,56
CONV 40 48,27 + 6,84
CONV 60 47,52 + 3,80

CTD 41,66 + 1,94
LIOF 65,30 + 7,07°

*Letras diferentes na mesma coluna representam diferencas significativas entre as amostras pelo teste de Tukey (p

<0,05).

O estudo e o conhecimento da solubilidade dos alimentos em p6 na agua ¢ importante,
pois o processo de dissolugdo ¢ dependente do quao soluvel € a particula (FORNY; MARABI;
PALZER, 2011). A andlise de solubilidade aparente procura descrever e verificar a capacidade
do p6 em manter-se como uma mistura homogénea em agua (MAIA; GOLGHER, 1983). Na
literatura encontram-se resultados com valores de solubilidade bem elevados, normalmente
associados a adicdo de agentes carreadores e coadjuvantes ao produto, com fim de auxiliar o
processo de secagem. Tais agentes podem impactar no grau de homogeneidade, instantaneidade
e dissolucao da solucao (FRABETTI, 2017).

Como pode ser observado na Tabela 12, todos os valores de solubilidade dos pds
obtidos, com excec¢do do liofilizado, ndo apresentaram diferencas estatisticas significativas.

Caparino et al. (2012) reportou resultados de solubilidade em p6s de manga obtidos
por diferentes processos. Produtos obtidos em Refractance window, liofilizagdo e spray drying
apresentaram solubilidades aparentes de 90,8%, 89,7% e 95,3%, respectivamente. Frabetti
(2017) ao estudar secagem de polpa de goiaba por CTD, utilizando dois tipos de suporte, e
liofilizagdo, determinou solubilidades que variaram de 13,93% até 15,99% no po produzido por
CTD, e 14,30% no po6 produzido por liofilizagdo. Esses resultados demonstram que além das
condi¢des de secagem e do método empregado, a composi¢do quimica e caracteristicas fisicas

e fisico-quimicas do alimento influenciam no seu comportamento final.
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5 CONCLUSAO

As secagens utilizando 40 °C e a liofilizagdo demonstram ser as mais eficientes no que
diz respeito a estabilidade nutricional e funcional do produto final, garantindo a preservagao de
seus compostos sensiveis ao calor. Contudo, a secagem em estufa convectiva e a liofiliza¢ao
necessitam de um intervalo de tempo muito superior a secagem realizada por espalhamento
utilizando vacuo (VCTD), e demonstraram também as menores taxas de secagem. O processo
de secagem em CTD, apesar de ser eficiente no que diz respeito a potencial industrial e
energético, apresentou as maiores taxas de degradacdo da ficocianina, por operar em
temperatura muito elevada. A analise de cor do produto final também pode confirmar a
influéncia da degradagdo da ficocianina na coloragao dos p6s obtidos, podendo comprometer a
preferéncia sensorial do consumidor. Portanto, € possivel produzir pos de spirulina (Arthrospira
platensis) a partir de biomassa pastosa, com contetido final preservado de ficocianina, a partir

de métodos que utilizem temperaturas mais brandas, como secagem em estufa convectiva e

VCTD.
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6 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

- Avaliar o efeito de compostos que possam atuar como agentes protetores da
ficocianina na secagem por CTD, buscando aproveitar do potencial que o método tem a
oferecer;

- Estudar o efeito da temperatura na secagem de biomassa de spirulina em diferentes
espessuras por métodos de espalhamento;

- Estudar a estabilidade do p6 obtido durante seu armazenamento, através de analises
como isotermas de sor¢ao e DSC;

- Compreender melhor a desnaturagao de proteinas da spirulina quando exposta a
temperaturas acima de 40-45 °C, através de andlises espectroscopia no infravermelho com
transformada de Fourier (FTIR), eletroforese em gel de poliacrilamida (SDS-Page) e ensaios
de digestibilidade;

- Avaliar os conteudos de fenoélicos totais e capacidade antioxidante durante secagem
de biomassa de spirulina, para correlacionar com a degradacao da ficocianina ja confirmada

nesse estudo.
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