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RESUMO

O gengibre € um alimento que vem sendo bastante consumido em varias formulagdes
devido ao seu sabor caracteristico de pungéncia e pelas propriedades nutracéuticas.
Entretanto, sua alta perecibilidade in natura devido a alta umidade é um dos problemas
enfrentados pelas industrias. Por isso, tecnologias combinadas vém sendo estudadas
para melhoria do processo e qualidade do produto final. A desidratacdo osmdtica,
aplicada como pré-tratamento & secagem para a reducdo parcial de umidade, pode ser
combinada com aplicacdo de ultrassom para a intensificacdo dos processos de
transferéncia de massa. Nestes processos, a sacarose € usada como agente osmotico
tradicional, embora venha sendo substituida por glicose, frutose e solutos nao
convencionais, como o0 maltitol. Este ultimo permite atender as demandas do
consumidor por produtos com teor calorico reduzido. A determinacdo das propriedades
termofisicas das solucdes osmoticas em ampla faixa de concentracdo e temperatura € a
etapa inicial necessaria para o correto dimensionamento da transferéncia de massa,
assim como outras operac¢Oes unitarias e dimensionamento de equipamentos. Sendo
assim, o objetivo deste estudo foi avaliar a intensificacdo da etapa de desidratacdo
osmotica de gengibre através do emprego de ultrassom de alta intensidade, visando sua
transformacdo em produto final semi-desidratado. Para isso, inicialmente, solucbes
osmaticas de sacarose, glicose e frutose foram caracterizadas de acordo com as
propriedades termofisicas (densidade, viscosidade, calor especifico, condutividade
térmica e difusividade térmica) em ampla faixa de concentracdo (10 a 60°Brix) e
temperatura (273,15 a 358,15K). Propriedades de transporte de solucBes saturadas
convencionais de sacarose e ndo-convencionais de maltitol também foram estudadas em
condigdes similares de temperatura (273,15 a 358,15K). Foi realizado, entdo, um estudo
comparativo da desidratacdo osmotica de gengibre em solugdo saturada de maltitol na
condigéo convencional, agitada mecanicamente (100 rpm) ou assistida por ultrassom de
alta intensidade (700W) com sistema pulsado (1 s on; 4 s off) em diferentes
temperaturas (25, 35 e 45°C). Como resultados, maiores densidades e menores valores
de calor especifico e condutividade térmica foram observados para as solugdes
osmoticas de sacarose, glicose e frutose quando a temperatura diminuiu e a
concentracdo de soluto aumentou. Ao avaliar as solugdes saturadas de sacarose e

maltitol, a densidade e a difusividade termica apresentaram valores crescentes com 0



aumento da temperatura, enquanto o calor especifico e a condutividade térmica
apresentaram valores decrescentes nas mesmas condi¢fes. A viscosidade apresentou
comportamento contrario para as solu¢cdes com o aumento da temperatura: aumentando
para maltitol e diminuindo para sacarose. Tais resultados foram relacionados com as
mudangas simultaneas na solubilidade e concentragéo dos solutos em solugdo. Por fim,
a desidratacdo osmotica de gengibre em temperaturas mais altas foi intensificada no que
diz respeito a perda de agua e ganho de sélidos, independente do processo aplicado.
Entre as trés condicdes de desidratacdo osmdtica, a condi¢do assistida por ultrassom
apresentou maior intensificacdo de perda de agua e ganho de sélidos seguido pela
condicdo agitada mecanicamente e a convencional. O modelo de Weibull apresentou
melhores ajustes aos dados experimentais nas trés condi¢des de processamento com R?
>0,9948 e RMSE <0,1158. Portanto, o ultrassom se mostrou como ferramenta eficiente
para intensificar a transferéncia de massa na desidratacdo osmatica de gengibre com

solucdo saturada de maltitol.

Palavras-chave: Sacarose. Glicose. Frutose. Maltitol. Técnicas combinadas. Cavitac&o.



ABSTRACT
Ginger is a food that has been widely consumed in various formulations due to its
characteristic pungent flavor and nutraceutical properties. However, its high
perishability in natura due to high moisture is one of the problems faced by industries.
Therefore, combined technologies have been studied to improve the process and the
quality of the final product. Osmotic dehydration applied as a pre-treatment to drying
for partial moisture reduction, can be combined with ultrasound application for the
intensification of mass transfer processes. In these processes, sucrose is used as the
traditional osmotic agent, although it is being replaced by glucose, fructose, and
unconventional solutes such as maltitol. The latter makes it possible to meet consumer
demands for low-calorie products. Determining the thermophysical properties of
osmotic solutions over a wide concentration and temperature range is a necessary initial
step to correctly dimension mass transfer, as well as other unit operations and
equipment dimensioning. Thus, the objective of this study was to evaluate the
intensification of the ginger osmotic dehydration step through the use of high-intensity
ultrasound, aiming its transformation into a semi-dehydrated final product. For this,
initially, osmotic solutions of sucrose, glucose, and fructose were characterized
according to thermophysical properties (density, viscosity, specific heat, thermal
conductivity, and thermal diffusivity) over a wide concentration (10 a 60°Brix) and
temperature range (273,15 a 358,15K). Transport properties of conventional saturated
sucrose and unconventional maltitol solutions were also studied under similar
temperature conditions (273,15 a 358,15K). A comparative study of the osmotic
dehydration of ginger in saturated maltitol solution in the conventional condition
without stirring, mechanically stirred (100 rpm) or assisted by high-intensity ultrasound
(700W) with pulsed system (1 s on; 4 s off) at different temperatures (25, 35 and 45°C)
was then performed. As results, higher densities and lower values of specific heat and
thermal conductivity were observed for the osmotic solutions of sucrose, glucose and
fructose when the temperature decreased and the solute concentration increased. When
evaluating the saturated sucrose and maltitol solutions, the density and thermal
diffusivity showed increasing values with increasing temperature, while the specific
heat and thermal conductivity showed decreasing values under the same conditions. The
viscosity showed opposite behavior for the solutions with increasing temperature:

increasing for maltitol and decreasing for sucrose. Such results were related to the



simultaneous changes in solubility and concentration of the solutes in solution. Finally,
osmotic dehydration of ginger at higher temperatures was intensified with respect to
water loss and solids gain, regardless of the process applied. Among the three osmotic
dehydration conditions, the ultrasound-assisted condition showed the greatest
intensification of water loss and solids gain followed by the mechanically agitated and
the conventional without agitation condition. The Weibull model showed the better fits
to the experimental data in the three processing conditions with R%>0.9948 and
RMSE<0.1158. Therefore, ultrasound was shown to be an efficient tool to enhance
mass transfer in osmotic dehydration of ginger with saturated maltitol solution.

Keywords: Sucrose. Glucose. Fructose. Maltitol. Combined techniques. Cavitation.
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Dentre a grande variedade de alimentos produzidos no Brasil, parte possui produgéo
regional e sazonal. A alta perecibilidade de frutas, tubérculos e raizes é a maior dificuldade
encontrada pelos fornecedores e industrias alimenticias durante sua cadeia de suprimento nas
mais diferentes regies. Durante a colheita e pds-colheita, fatores como a composicao quimica
do alimento e condigdes ambientais podem potencializar sua perecibilidade.

O gengibre, caracterizado como um rizoma subterraneo, tem como caracteristica
sensorial principal a pungéncia - responsavel pela sua percepcéo refrescante. A pungéncia esta
relacionada com compostos bioativos presentes nos 6leos volateis e compostos pungentes néo
volateis. Esses compostos apresentam propriedades medicinais como antiulceras, anti-
inflamatorias, antindusea, antibacterianas, trazendo beneficios com o seu consumo. Tais
compostos sdo predominantemente ativos no gengibre quando consumido in natura, em
conserva, desidratado e como especiaria na fabricacdo de bebidas, balas, bolachas, bolos e
temperos.

Por possuir alto teor de umidade, em torno de 78% (USDA, 2018), a reducédo da
umidade e atividade de agua do gengibre aumenta a estabilidade dos compostos bioativos e
reduz a agdo microbiana. Por essa razdo, os processos de desidratacdo sdo utilizados desde a
antiguidade até os dias atuais. Assim como qualquer outro processo, a desidratacdo passa por
buscas constantes de otimizacdo, com o objetivo de reduzir o tempo, consumo energético e
melhorar a qualidade final do alimento. Diante disso, iniciaram-se estudos sobre técnicas
combinadas de desidratacdo osmética com aplicacdo de ultrassom. A desidratacdo osmotica
pode ser caracterizada como um pré-tratamento a secagem. Ela contempla processos de
transferéncia de calor e massa ao imergir o alimento em solucdo osmdtica. Estes processos
causam a reducdo da umidade do alimento, consequentemente facilitando a eventual secagem
para assegurar melhor qualidade final.

Entretanto, o processo de desidratacdo osmotica é oneroso e exige longos tempos de
processamento. Naturalmente, a forca motriz destes processos é dada pela diferenca de
potencial quimico do alimento e da solucdo osmotica, o qual é potencializado ao utilizar
solucBes no limite de saturagdo. Como técnicas auxiliares de intensificagdo desses processos e
melhora da retencdo das propriedades nutricionais e bioativas, a aplicacdo de ultrassom de
alta intensidade tém sido destaque quando empregada em conjunto com processos
convencionais. O ultrassom é classificado como uma tecnologia emergente, ou seja, uma
tecnologia de inovagdo e de crescimento na &rea de alimentos. Na desidratacdo osmatica, ele
pode potencializar a transferéncia de massa devido as alteracfes causadas na estrutura do

alimento como consequéncia dos efeitos sonoquimicos.
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O grau de intensidade dos efeitos sonoquimicos dependem ndo somente das condi¢Ges
do processo, mas também das propriedades do material tratado. Por isso, entender como as
propriedades termofisicas das solu¢Bes osmoticas se comportam nas diferentes condicGes é de
suma importancia. Tais propriedades sdo responsaveis por potencializar ou prejudicar a
cinética do processo, dependendo do material e condicdes.

Solugbes osméticas preparadas a partir de sacarose sdo muito utilizadas
industrialmente. Entretanto, estudos vém buscando possiveis substituicdes por outros solutos
convencionais, como glicose, frutose e solutos, assim como ndo convencionais, como
edulcorantes maltitol, xilitol e eritritol. Esta Gltima classe vem ganhando espaco devido as
demandas dos consumidores quanto a producdo de alimentos com baixo valor calérico,
visando atender dietas com reducdo cal6rica ou com restri¢des alimentares.

O maltitol, especificamente, € um edulcorante que pode ser utilizado em desidratacao
osmatica de frutas devido ao seu poder adogante comparével a sacarose, baixo valor calorico,
lenta absorcéo no trato digestivo, baixa higroscopicidade e por ndo apresenta sabor residual.
Mesmo quando submetida a temperaturas mais altas, o uso do maltitol previne as reacdes de
caramelizacdo e escurecimento presentes ao empregar-se solutos convencionais. Por essas
razBes, seu emprego na desidratacdo osmotica sdo incipientes, principalmente ao avaliar seu
comportamento na presenca de tecnologias intensificadoras como o ultrassom. A desidratacdo
de alguns alimentos ja vem sendo estudados ao empregar tais solu¢cbes com bons resultados.
Porém, até 0 nosso conhecimento, estes estudos ainda ndo foram realizados para o gengibre —
principalmente no que diz respeito ao processo de transferéncia de massa.

Dessa forma, observou-se a necessidade de caracterizar e avaliar, inicialmente, as
propriedades termofisicas de diferentes solu¢bes osmoticas (convencionais e nao-
convencionais). A forma como se comportam mediante alteracdes na concentracdo e
temperatura de processamento podera contribuir ou retardar as cinéticas de transferéncia de
massa, bem como nos mecanismos de atuacdo do ultrassom. Como base, este estudo buscou
se especificar na desidratacdo osmotica do gengibre empregando solucdes saturadas de
maltitol, na auséncia de agitacdo e na presenca de agitagdo convencional ou com ultrassom de

alta intensidade, como tecnologias intensificadoras.
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2.1 Objetivo geral
Desenvolver e avaliar os mecanismos envolvidos na intensificacdo da desidratacdo
osmotica para producdo de gengibre desidratado por meio do uso de ultrassom de alta

intensidade.

2.2 Objetivos especificos

- Determinar e modelar as propriedades termofisicas (densidade, viscosidade, calor
especifico, condutividade térmica e difusividade térmica) das solu¢Ges osmoticas aquosas de
acucares convencionais como sacarose, glicose e frutose em condicfes abaixo do ponto de
saturacao;

- Determinar e modelar as propriedades termofisicas (solubilidade, densidade,
viscosidade, calor especifico, condutividade térmica e difusividade térmica) de solucdes
osmoticas saturadas convencionais de sacarose e ndo convencionais de maltitol;

- Avaliar a influéncia da agitacdo mecénica e do uso de ultrassom nas cinéticas de
desidratacdo osmética de gengibre com solucdo saturada de maltitol em diferentes

temperaturas.
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3.0RGANIZACAO DA TESE
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O plano de trabalho conduzido que constitui a presente tese é apresentado na Figura
3.1. Neste esquema, mostram-se 0s quatro principais capitulos que abordam desde a
caracterizacdo das solucdes osmaticas até o objetivo final de intensificacdo da desidratacdo
osmatica.

O Capitulo 1, especificamente, apresenta uma revisdo da literatura sobre o uso do
ultrassom como pré-tratamento ou tecnologia assistente ao processo de desidratacdo de frutas
e vegetais, seja na etapa de desidratacdo osmotica ou de secagem. Além disso, foi abordado
como uso do ultrassom pode interferir na eficiéncia do processo e nos parametros de
qualidade dos produtos vegetais.

O Capitulo 2 apresenta os resultados da determinacdo e avaliacdo das propriedades
termofisicas de solucbes aquosas de carboidratos simples convencionais: sacarose, glicose e
frutose. Densidade, calor especifico, condutividade térmica e nimero de Prandtl foram
determinados e analisados em concentragdes variando entre 10 e 60 °Brix e temperaturas
entre 273,15 e 358,15 K, condi¢Bes mais amplas das reportadas na literatura previamente.
Modelos matematicos empiricos foram ajustados aos dados experimentais para representar e
auxiliar na compreensdo de como tais propriedades se comportam mediante variacbes na
temperatura e na concentracdo de solidos.

Em seguida, no Capitulo 3, sdo apresentadas as propriedades de transporte de solucdes
saturadas convencionais de sacarose e ndo convencionais de maltitol em funcdo da
temperatura. O emprego de solugcGes saturadas busca maximizar o gradiente de concentracdes
e, portanto, a transferéncia de massa. Além de auséncia destes dados na literatura, é
importante conduzir uma analise de como as propriedades termofisicas se alteram com
variagcbes simultaneas na temperatura, solubilidade e, logo, na concentracdo final das
solucdes. Por isso, foram investigadas as propriedades de transporte de massa (solubilidade
em agua e densidade), transporte de quantidade de movimento (viscosidade dinamica) e
transporte de energia (calor especifico, condutividade térmica e difusividade térmica). Uma
ampla faixa de temperatura (273,15 a 353,15 K) foi considerada para a determinacdo das
propriedades de transporte. Posteriormente, modelos teéricos e empiricos foram ajustados aos
dados experimentais para predizer seus valores e comportamento frente as possiveis
alteracdes nas condic¢des do processo.

Por fim, no Capitulo 4, é apresentada a cinética de desidratacdo osmatica de gengibre
em condi¢Bes convencionais, na presenca de agitacdo mecénica e com a aplicacdo de
ultrassom de alta intensidade. Os experimentos foram conduzidos utilizando solugdes

saturadas de maltitol nas temperaturas de 25, 35 e 45 °C. As cinéticas de perda de agua e
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ganho de solidos foram analisadas em um periodo de 24 horas. Foi realizada a modelagem
matematica dos dados experimentais com o modelo de Peleg, Weibull e Z & L.



Emprego de ultrassom de alta
intensidade para intensificagdo da
etapa de desidratacao osmotica
para producdo de gengibre
desidratado

D

Ultrassom

Solugdo osmética

| Desidratacio
osmatica

Uso do ultrassom na
desidratagdo de
frutas e vegetais

Capitulo 1

Solucgbes aquosas de
Carboidratos
Capitulo 2

Solucéo saturada de
sacarose e maltitol
Capitulo 3

Influéncia da aplicagédo
de ultrassom na
desidratagdo osmética
Capitulo 4

>Aplicagdo do ultrassom em pré-
tratamentos de desidratagdo osmdtica e
secagem

>Aplicagdo do ultrassom durante a
desidratacdo osmotica e secagem

-~ Influéncia do ultrassom na eficiéncia do
processo, qualidade do produto e sua
bioatividade.

—>Solucdo aquosa de sacarose, glicose e
frutose

—>10 a 60 °Brix

273,15 - 358,15 K

- Densidade, calor especifico,
condutividade térmica e nimero de Prandtl
->Modelagem: Modelos empiricos

-> Solucdo saturada sacarose e maltitol
273,15 - 353,15 K

—>Solubilidade, densidade, calor
especifico, viscosidade, condutividade
térmica e difusividade térmica
->Modelagem: Modelos empiricos e
Modelo de Arrhenius

—>Solucdo saturada de maltitol
>25,35e45°C

—>Condicdo convencional, com agitagdo
mecanica e com aplicacdo de ultrassom de
alta intensidade

—>Cinética de perda de agua e ganho de
solidos

- Modelagem matematica

Figura 3. 1. Organizacdo dos capitulos apresentados na presente tese de doutorado.
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4.CAPITULO 1
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Uso do ultrassom na desidratacao de frutas e
vegetais: Uma revisdo sobre seu impacto na
eficiéncia do processo e nos parametros de

qualidade do produto final
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Resumo: A desidratacdo de alimentos € uma das técnicas de conservacao mais antiga
que vem sendo aprimorada devido as exigéncias da inddstria e do consumidor. A
secagem convectiva convencional é uma das técnicas mais primitivas que pode ser
otimizada com a insercdo de etapas prévias da desidratacdo osmotica. Atualmente, a
utilizacdo de tecnologias emergentes, como o ultrassom, mostra-se eficientes na
intensificacdo do processo de remocdo de agua. O ultrassom é capaz de acelerar 0s
processos e reduzir danos indesejaveis devido aos mecanismos diretos e indiretos. Ele
pode ser aplicado em diferentes etapas do processo de desidratacdo, desde a
desidratacdo osmotica até a secagem convencional, funcionando como pré-tratamento
ou tecnologia assistente. Dependendo das caracteristicas do alimento e das condi¢des de
processamento, o ultrassom pode favorecer a cinética da perda de agua e ganho de
solidos pelo alimento. Como resultado, melhoras s@o reportadas na retencdo da cor, das
propriedades antioxidante, textura e percepcao sensorial. Visto que frutas e vegetais sao
um dos alimentos mais susceptiveis as alteracdes de processo, € de grande valia revisitar
a literatura para reunir informacGes necessarias a otimizacdo dos processos e da

qualidade final do produto.

Palavras-chave: Cavitacdo; Tecnologia emergente; Técnicas de secagem; Propriedades

de qualidade
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4.1. Introducao

A desidratacdo de alimentos é um método tradicional de conservagdo e aumento
de vida de prateleira de alimentos. Isso se deve a reducdo da umidade e da atividade de
agua do produto. Elas sdo as principais propriedades responsaveis pelas reacoes
bioquimicas causadoras de deterioracdo dos alimentos, como oxidacéo lipidica, reacfes
enzimaticas e desenvolvimento de microorganismos nos alimentos (JAYAS, 2016;
SZADZINSKA; MIERZWA; MUSIELAK, 2022). Além de aumentar a vida de
prateleira, a reducdo na atividade de agua acaba reduzindo também a massa, espaco na
embalagem, gastos com transporte e armazenamento (PANDISELVAM et al., 2023).
Além disso, a desidratacdo pode melhorar a palatabilidade, digestibilidade, e muitas
vezes a cor, sabor e aparéncia sdo semelhantes ao produto fresco (JAYS, 2016).

A desidratacdo osmdtica (OD) e secagem convectiva, ou ambos em conjunto,
sd0 0s processos mais comumente aplicados para a desidratacdo de alimentos. A
desidratacdo osmoética (OD) é um método simples de desidratacdo parcial, realizada ao
colocar o alimento em contato com uma solugdo aquosa concentrada denominada de
solucdo osmotica (SALEHI, 2023). O processo realizado de maneira convencional tem
rendimento restrito e necessita de técnicas complementares para intensificar a
transferéncia de massa, reduzindo o tempo de processamento e preservando a qualidade
do produto final (MA et al., 2021). A secagem convectiva, por outro lado, apresenta um
fator limitante que é a temperatura elevada que causa a degradacdo dos compostos
bioativos (carotendides, tocoferdis, polifendis e vitamina C) devido as caracteristicas
termolabeis (SARPONG et al., 2018). Altas perdas de calor sdo comumente observadas
neste tipo de processo, levando a baixa eficiéncia energética e taxas reduzidas de
secagem (SZADZINSKA; MIERZWA; MUSIELAK, 2022). A secagem em
temperaturas inferiores aparece como possivel solucdo, porém é necessario um longo
periodo de secagem — tornando-o desvantajoso industrialmente.

Ainda, é proposta a técnica de osmo-secagem com o0 objetivo de contemplar as
vantagens da desidratacdo osmotica ao ser aplicada como pré-tratamento para promover
uma secagem em temperaturas amenas. A redugdo prévia da atividade de &gua do
produto imerso reduz seu tempo de exposicao as altas temperaturas de secagem, além da
possibilidade de criar barreiras protetoras para 0s compostos bioativos. Embora as
vantagens destacadas, o longo tempo associado ainda é alvo de estudos e passivel de

tecnologias intensificadoras.
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O ultrassom, especificamente, é uma tecnologia emergente ndo térmica desde
que se tenha o controle da temperatura, considerada segura, ndo tdxica e com impacto
reduzido ao meio ambiente (PATEIRO et al., 2022). Ela pode ser utilizada como técnica
complementar, tanto na desidratacdo osmotica (SALEHI, 2023) como na secagem
convectiva (SZADZINSKA et al., 2019). Na desidratacdo osmotica, o ultrassom
intensifica a transferéncia de massa, aumenta a taxa de desidratacdo, reduz a carga
microbiana, preserva o0 composto fisico-quimico, bioativo e a capacidade
antioxidante do vegetal (RAHAMAN et al., 2019). Na secagem, beneficios similares
podem ser obtidos pela aplicacdo do ultrassom, reduzindo as condic¢des de exposicdo do
alimento sensiveis ao calor, aumentado a taxa de secagem (MOUSAKHANI-GANJEH
et al., 2021), intensificando a eficiéncia e eficacia de producdo, reduzindo gasto de
energia (SZADZINSKA; MIERZWA; MUSIELAK, 2022), além da possibilidade de se
empregar temperaturas mais amenas.

Os banhos ultrassonicos e os sistemas tipo sonda sdo os dois tipos de
equipamentos utilizados para a emissdo de ondas ultrassonicas. Densidade de
energia acustica, poténcia, intensidade, frequéncia ultrassdbnica e o modo de
operacdo (ciclos programados de liga/desliga) sdo parametros que devem ser definidos
para realizar os experimentos (SINGLA; SIT, 2021), e que véo influenciar diretamente
no processo e na qualidade do produto final. Essas condi¢fes podem promover
alteracdes distintas de acordo com o equipamento utilizado, tipo de meio de propagacéo
das ondas ultrassonicas e o tipo de alimento, principalmente no que diz respeito a sua
estrutura. Os dois tipos de equipamentos sdo amplamente utilizados na desidratagédo
osmética (DEHGHAN; KENARI; STUDENT, 2021), porém na secagem € utilizado
apenas a sonda ultrassénica com duas formas de aplicacdo: contato e aéreo (TAO et al.,
2021). Estes equipamentos podem ser empregados para incorporar o ultrassom como
tecnologia assistente ou como pré-tratamento as técnicas convencionais.

Como existe uma ampla variedade de condi¢des de processamento e frutas e
vegetais, de caracteristicas distintas, esta revisdo buscou reunir resultados variados
satisfatorios e ndo satisfatorios na literatura. Com isso, o maior desafio é determinar
parametros de processamento para obter produtos com maior durabilidade, mantendo as

caracteristicas finais de qualidade o mais semelhante possivel ao alimento fresco.

4.2. Ultrassom
4.2.1 Generalidades


https://www.sciencedirect.com/topics/chemistry/antioxidant-capacity
https://www.sciencedirect.com/topics/chemistry/antioxidant-capacity
https://www.sciencedirect.com/topics/physics-and-astronomy/flux-density
https://www.sciencedirect.com/topics/physics-and-astronomy/flux-density
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O som € uma onda acUstica de pressdo que se propaga de maneira
unidimensional com maior velocidade em meio solido, reduzindo-se gradativamente no
meio liquido e gasoso (KASAAI; KASAALI, 2013).

O ultrassom pode ser obtido a partir da conversdo de diferentes formas de
energia, como a energia elétrica e mecanica em energia acustica (CARLIN, 1972). O
transdutor € o componente basico empregado na geracdo de ultrassom, sendo
responsdvel por esta conversdao de energia. Existem dois tipos principais de
transdutores, os piezoelétricos e 0s magnetostrictivos, sendo piezoelétrico o mais
utilizado nos equipamentos de laboratério (KOBUS; KUSINSKA, 2008) devido sua
eficiéncia e simplicidade (RECUERO, 1995). O principio basico de um transdutor
piezoelétrico € que, quando o material piezoelétrico (quartzo e a turmalina, por
exemplo) é submetido a uma carga elétrica, ele sofre alteracdes nas dimensdes desses
cristais devido ao realinhamento das moléculas polarizadas, produzindo os ultrassons
(CHEE; TONG; STEVEN, 2016).

A frequéncia com que 0 som se propaga no meio tem um papel importante no
tipo de aplicacdo e em suas atividades especificas. Analisando a escala de frequéncia de
ultrassom trés faixas de frequéncia podem ser consideradas. A primeira vai de 0 a 20
Hz, caracterizando o infrassom; a segunda vai de 20 Hz a 20 kHz referente audicéo
humana, e: a terceira faixa ¢ >20kHz, classificada como ultrassom de poténcia ou de
diagnostico. E na faixa de ultrassom de poténcia que os equipamentos sdo capazes de
gerar campo acustico (CAPOTE; CASTRO, 2006; FENG, BARBOSA-CANOVAS e
WEISS, 2011). Ainda, o espectro do ultrassom de poténcia pode ser subdividido em
duas zonas: baixa frequéncia (20-100 kHz) e alta frequéncia (100 KHz a 1 MHz). O
ultrassom de alta frequéncia (100 KHz a 1 MHz) produz baixa intensidade acustico
(geralmente <1 W.cm™2). Por outro lado, o ultrassom de baixa frequéncia (20-100 kHz)
produz niveis de intensidade mais elevados (10-1000 W.cm™2).

Na induastria de alimentos e utilizado, tanto o ultrassom de baixa intensidade,
como o de alta intensidade. O ultrassom de baixa intensidade (< 1W/cm?) é aquele que
se propaga pelo material de modo instantaneo, ndo causando modificacbes nas
propriedades fisicas e quimicas do alimento. Ele é mais frequentemente utilizado em
processos para determinacdo de composicdo e propriedades fisico-quimicas dos
alimentos. Por outro lado, o ultrassom de alta intensidade pode causar alteracdes fisicas
e quimicas no meio durante sua propagacao, que podem ser desejaveis ou indesejaveis

em um produto ou processo. A alta intensidade é geralmente usada em processos de
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homogeneizacdo, inibicdo enzimatica, extracdo, emulsificacdo e ruptura celular para
intensificacdo de processos (AWAD et al., 2012; MCCLEMENTS, 1997). Essas
alteracdes sdo causadas, principalmente, pelos mecanismos de cavitacdo, microagitagéo
e aguecimento.

A cavitacdo € um dos fendmenos mais conhecidos que ocorre com a aplicagéo
de ultrassom de alta intensidade (LEIGHTON, 1998). A partir da recepgdo das ondas
ultrassénicas no meio liquido, as moléculas sofrem compressdo e descompressao. Na
etapa de compressdo, as moléculas permanecem mais proximas devido ao aumento da
pressdo enguanto que, na descompressdo, as moléculas se afastam devido ao vacuo
formado - originando-se, entdo, as chamadas bolhas de cavitagio (MASON;
CORDEMANS, 1996).

A cavitacdo pode ser classificada como cavitacdo estavel e instavel (ou
transitdria) de acordo com o comportamento das bolhas de cavitacdo. Ela é considerada
como estavel quando as bolhas de cavitacdo sdo de tamanho estavel, causando apenas
microagitacdo do meio. A cavitagdo transitoria apresenta bolhas de tamanho instavel,
fato que gera implosdo durante sua transi¢do no meio e a consequente elevacdo da
temperatura e pressdo pontual (5000 K e 1000 atm), cisalhamento e turbuléncia
(LEIGHTON, 1998). A cavitacdo estavel é propicia em meios em que as ondas
ultrassonicas séo de alta frequéncia e/ou baixa intensidade. Situacdes opostas descrevem
meios propicios para cavitacdo transitoria (LEIGHTON, 1998).

Os efeitos descritos de microagitacdo, cavitacdo e aquecimento estdo mais
relacionados ao meio liquido, por onde se propaga o ultrassom. Estes, de carater
indireto, sdo responsaveis por causar importantes alteragdes na interface sélido-liquido
(MIANO et al., 2016). Diferente dos efeitos indiretos, o efeito esponja é um efeito
direto comum quando se utiliza ultrassom em sistema liquido-so6lido. O material sélido,
ao sofrer a acdo do ultrassom, passa por etapas de compressdo e descompressdo
simultaneamente da mesma maneira quando se aperta uma esponja. Este efeito causa
alteracdo na estrutura (CARCEL et al., 2012; GALLEGO-JUAREZ, 1999) devido a
formacdo de micro canais na superficie, resultante das agdes superiores a tensdo
superficial (MURALIDHARA; ENSMINGER; PUTNAM, 1985). Este tipo de efeito é
desejavel quando o foco do processo € a transferéncia direta de massa do meio liquido

para 0 meio solido, ou vice-versa.

4.2.2. Equipamentos comumente utilizados



30

O ultrassom pode ser produzido por diferentes equipamentos ou sistemas de
aplicacdo. Dependendo do produto ou processo, um sistema pode ser mais vantajoso
que outro. Os sistemas mais empregados séo 0s banhos ultrassonicos e os sistemas do
tipo sonda.

O banho ultrassénico é o equipamento de ultrassom de poténcia mais
comumente utilizado em laboratérios para realizagdo de pesquisas. Esse fato se atribui
ao seu baixo custo de aquisicdo, manutencdo, facilidade de manuseamento, econdmico
(MULET et al., 1999) e por apresentar aplicacdo em diferentes processos e analises. O
equipamento possui um tanque de aco inoxidavel composto por transdutores em sua
base. A quantidade e tamanho dos transdutores variam de acordo com a frequéncia e
intensidade desejada. Um sistema de operacdo € implantado para controlar a energia
elétrica necessaria para as condi¢cdes desejadas. As ondas ultrassénicas geradas pelos
transdutores passam pela base do tanque e, posteriormente, séo dispersas no meio. Com
Isso, as amostras podem ser tratadas de forma direta ou indireta, ou seja, com a amostra
dispersa no tanque ou em um recipiente intermediario, respectivamente.

O sistema de sonda ultrassonica, por outro lado, é outro equipamento de
ultrassom de poténcia utilizado em processos que necessitam de uma maior poténcia. O
gerador controla a frequéncia e a poténcia de entrada ao transdutor piezoelétrico, onde
ocorre a conversao da energia elétrica em mecénica e, em seguida, em energia acustica.
A sonda é o elemento responsavel pela conducdo e direcionamento das ondas
ultrassonicas ao meio. Elas sdo emitidas pela ponta da sonda e/ou pelos “nos”,
dependendo da configuragdo da sonda. Esse equipamento apresenta controle de poténcia
e opcdes de dispersdo de ultrassom de forma pulsada ou direta (PINJARI; PANDIT,
2010).

A alta poténcia capaz de ser produzida pelo sistema tipo sonda faz com que o
grau de cavitacdo seja tdo elevado que gera erosdo na sonda. Por esse motivo, as sondas
devem ser fabricadas com materiais resistentes e com baixa perda acustica (CARCEL
CARRION, 2003; LINGYU YU; GIURGIUTIU, 2009). Atualmente as ligas de titanio
sdo as mais utilizadas para a fabricacdo das sondas ultrassonicas. Nesse sentido, a
manutencdo deste tipo de sistema passa a ser mais onerosa quando comparado aos
banhos ultrassénicos.

Entretanto, independentemente do sistema de aplicacdo, é necessario fazer uma
avaliacdo da eficiéncia de conversdo da energia nominal aplicada para a energia acustica

realmente produzida e absorvida pelo meio. Parte da energia nominal é parcialmente
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perdida na forma de ruido, aquecimento, vibracdo e deve ser avaliada por métodos

adequados no momento da escolha do melhor equipamento a ser empregado.

4.2.3. Determinacdo do campo acustico

Como visto anteriormente, a energia fornecida pelo gerador passa por uma série
de conversfes até se transformar em energia acustica. Porém, durante essas conversoes,
ocorrem algumas perdas de energia. Por esse motivo, é essencial a determinacdo da
poténcia acustica real transmitida e das perdas ao longo do processo (GUIMARAES et
al., 2020; POLACHINI et al., 2021a).

De acordo com Berlan and Mason (1996) existem diversos métodos de
determinacdo do campo acustico: Métodos térmicos (termopares), métodos que levam
em consideracdo efeitos secundarios de propagacdo do som e cavitacdo (ruidos), efeitos
mecanicos diretos (velocidade de particulas) e medidas no transdutor (medidas
elétricas).

O método calorimétrico, classificado como um método térmico é o mais
utilizado e confiavel para a determinacdo da poténcia aclstica em meios liquidos
apresentando variacdo inferior a 5% para repetitividade (RASO et al., 1999). Varios
pesquisadores utilizaram esta técnica para a mesma finalidade em diferentes processos e
produtos (CARCEL et al., 2007; KANG et al., 2016; KEK; CHIN; YUSOF, 2013;
NOWACKA et al., 2017; POLACHINI et al., 2021b; VILLA-VELEZ et al., 2018). De
maneira geral a elevacdo da temperatura do meio esta relacionada com a resisténcia das
moléculas ao receberem as ondas ultrassdnicas, apresentando comportamento linear
com a variacao do tempo (RASO et al., 1999).

Dessa forma, a poténcia acustica é determinada a partir da Equacéo (4.1) (RASO
et al., 1999) em que o termo de variacdo de temperatura estd relacionado com a

conversdo da energia ultrassdnica em energia térmica.
ar
P=m-Cp-— (4.1)

em que m é a massa do meio, Cp é o calor especifico do meio e dT/dt é a variagdo de
temperatura em um intervalo de tempo causada pela aplicacdo do ultrassom. Por isso, ao
utilizar esse método para avaliagdo da eficiéncia acustica, € necessario conhecer

informacdes sobre as propriedades fisicas do meio de trabalho.
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O aparato experimental € composto por um ou mais termopares distribuidos ao
recipiente em que as amostras serdo dispostas com o objetivo de realizar uma varredura
de temperatura ao longo do meio. Os dados devem ser coletados nos primeiros 90
segundos de aplicacdo do ultrassom (POLACHINI et al., 2021a).

O hidrofone, por outro lado, é um equipamento utilizado para determinacdo do
campo acustico que leva em consideracdo a pressao acustica exercida no meio, efeitos
secundarios decorrentes da propagacdo do som e cavitacdo. O método apresenta
desvantagens dependendo do material que é fabricado e do meio de medida. O
hidrofone de fibra dptica apresenta sensibilidade inferior. Os materiais ceramicos
piezoelétricos necessitam do conhecimento dos pardmetros do transdutor, como as
dimensdes fisicas, impedancia acustica e o fator de acoplamento. Além desses, existem
os hidrofones de membrana, porém sdo muito suscetiveis a falhas mecénicas
(MISTEWICZ et al., 2021).

O método que se baseia em medidas elétricas pode ser empregado, porém
necessita de um ambiente de camara anecoica em que as medic¢des ocorrem a partir de
carga e descarga. Apresenta desvantagem por ndo ser reprodutivel em intensidades
acusticas muito baixa ou muito alta, além do longo tempo de execuc¢do do método
(BERLAN, J.; MASON, 1996).

Medi¢cbes mecanicas podem ser realizadas com a adaptacdo de captadores no
transdutor para adquirir medicdes de forca, velocidade e diferenca de fases. E um
método bastante indicado e, por vezes, mais preciso para o meios sélidos (BERLAN, J.;
MASON, 1996).

Na desidratacdo osmotica as ondas acusticas se dispersam na solugdo, tornando
as medicdes mecanicas inapropriadas, ja que € indicada para meios sélidos. Dessa
forma, o método calorimétrico se destaca para determinar a poténcia nominal no

processo de desidratacdo osmética assistida por ultrassom.

4.3. Ultrassom como pré-tratamento a desidratacdo osmotica

Por apresentar um gasto energético relativamente alto, muitos processos optam
por empregar o ultrassom somente como um pré-tratamento a desidratacdo osmadtica.
Seu principal foco e preparar e modificar material para promover uma transferéncia de
massa facilitada durante o processo convencional posterior. Este pré-tratamento pode
ocorrer em &gua ou nas proprias solucdes osmotica empregadas na desidratacdo

osmotica.


https://www.sciencedirect.com/topics/physics-and-astronomy/acoustic-impedance
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Bozkir et al. (2019) avaliaram a secagem de caqui apés a desidratacdo osmatica
com pré-tratamento ultrassénico. Duas concentracBes de solucdo de sacarose foram
utilizadas, 45 e 70 °Brix. Antes da desidratacdo osmética convencional, foi realizado o
pré-tratamento com a aplicacédo de ultrassom utilizando a solucdo de 45 °Brix. Este pré-
tratamento foi realizado em banho ultrassonico por 10, 20 e 30 minutos com frequéncia
de 35 kHz, poténcia de 480 W a 30 °C. Apos sonicacdo na solucdo de 45 °Brix, as
amostras foram agitadas e mantidas na solugédo por mais 180 min para o tratamento
controle e 10 min. de sonicacdo e 240 min para o tratamento com 20 e 30 min. de
sonicacdo. Como posterior, foi realizada a desidratacdo osmotica convencional em uma
solucdo osmatica de 70 °Brix sob agitacdo até atingir o equilibrio. O pré-tratamento
ultrassénico apresentou perda de agua de 7,65 a 10,45% e ganho de sacarose de 5,35 a
5,83%, conforme a condicdo aplicada. Ap6s sonicacdo ainda na solucdo de 45 °Brix
com agitacdo de até 240 min foi relatado aumento da perda de agua de 28,21 a 30,09%
devido a presenca de pressdao osmotica entre a solucdo de sacarose e a fruta, formacéao
de microcanais e aderéncia celular.

Oladejo et al. (2017) avaliaram os efeitos dos pre-tratamentos com ultrassom na
cinética de transferéncia de massa de batata doce. Trés condicdes experimentais foram
investigadas, aplicacdo de ultrassom durante a imersdo de batata doce em agua e a
desidratacdo osmética em solucdo de sacarose a 35°Brix com e sem aplicacdo de
ultrassom. O dispositivo ultrassénico foi modelo sonda com 300 W de poténcia e 28
kHz de frequéncia com sistema pulsado (10 s on; 2 s off) durante 20, 30, 45 e 60 min.
Os procedimentos foram realizados a 30°C. A imersdo em &gua ndo teve efeito
significativo na estrutura e apresentou aumentou de retencdo de vitamina C (>70 %).
Em relacdo a transferéncia de massa, ela apresentou ganho de agua e perda de solidos —
comportamento inverso ao tratamento com solucédo de sacarose.

Azoubel et al. (2010) avaliaram o pré-tratamento ultrassonico na cinética de
secagem de banana. O pre-tratamento ultrassénico foi realizado em banho ultrassonico
com frequéncia de 25 kHz, com a imersdo da fruta em &gua, sem agitacdo mecanica
durante 10, 20 e 30 min. a 30°C. Foi apresentado comportamento semelhante a Oladejo
et al. (2017) em relacdo a transferéncia de massa, ou seja, ganho de &gua e perda de
solidos. A fruta apresentou ganho de teor de umidade de 5,17 % com 30 min. de pré-
tratamento ultrass6nico. Fernandes e Rodrigues (2007) avaliaram o pre-tratamento

ultrassénico com a mesma matéria prima e com condi¢des semelhantes a Azoubel et al.
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(2010) e obteve a mesma tendéncia de transferéncia de massa com ganho de agua de 7,2
% e perda de solidos de 21,3 %.

Fernandes, Linhares Jr e Rodrigues (2008) realizaram pré-tratamento
ultrassénico em pedacos abacaxi. O fruto foi imerso em agua a 30°C e o tratamento
ultrassénico foi realizado por 10, 20 e 30 min. em banho ultrassénico com frequéncia de
25 kHz e a intensidade de 4870 W/m2. Foi apresentado comportamento oposto a
Azoubel et al. (2010), pois ocorreu a perda de agua (2,1 a 3,2 %). Este comportamento
pode ser justificado devido a diferentes tipos de estruturas dos alimentos pre-tratados.

Além disso, foi relatado a perda de agUcar que variou de 21,7 a 23,2 %.

4.4. Ultrassom aplicado nos processos de desidratacao

A desidratacdo € uma técnica de preservacdo de alimentos em que consiste na
reducdo do teor de dgua e tem como objetivo reduzir a atividade de agua. Isso aumenta
a vida util dos alimentos, inibe o crescimento de microorganismos e reduz o0 peso e 0
espaco durante o transporte e armazenamento. Esta técnica é muito utilizada em
alimentos devido a alta perecibilidade dos alimentos vegetais pds-colheita
(PANDISELVAM et al., 2023).

A secagem com ar quente é a técnica mais convencional para a desidratagdo de
alimentos, mas apresenta desvantagens como tempo de processamento prolongado e,
consequentemente, altos gastos energéticos e efeitos indesejaveis na qualidade sensorial
e nutricional do alimento (DA CUNHA et al., 2020).

Dadas as dificuldades de cada método, surgiram tecnologias ndo convencionais
com objetivo de intensificar a desidratacdo e reduzir alguns danos associados ao
processo convencional. O ultrassom é uma dessas tecnologias e apresenta resultados
satisfatorios, principalmente nos processos de desidratacdo de frutas e vegetais (DA
CUNHA et al., 2020).

O ultrassom pode ser aplicado como pré-tratamento a um dos processos ou de
forma assistida. Em ambos os tipos de processamento sdo apresentados resultados
satisfatorios. O pré-tratamento, porém, atua preparando a estrutura externa do alimento
para promover uma acelerada transferéncia de massa. O método concomitante de
aplicacdo de ultrassom, além da alteracdo constante na estrutura do alimento, promove
microagitacdo para reduzir o tempo de remocdo de agua e permitindo o emprego de

temperaturas inferiores aquelas comumente aplicadas (HUANG et al., 2020).
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Por isso, buscou-se apresentar alguns estudos recentes relacionados a aplicacao
do ultrassom de alta intensidade em processos de desidratacdo de frutas e vegetais,
incluindo os subtopicos de desidratacdo osmdtica, osmo-secagem e secagem. A
literatura foi revisitada para proporcionar informac6es sobre a influéncia das condicbes
de processamento na transferéncia de massa e qualidade do produto final.
Primeiramente, serdo abordados as questBes associadas aos processos de desidratagdo
osmotica, secagem e osmo-secagem. Em um segundo momento, serdo discutidos os
efeitos da aplicacdo do ultrassom nas propriedades dos materiais tratados. Todas estas
informacdes foram compiladas nas Tabelas (4.1), para desidratacdo osmdtica, Tabela
(4.2) para os processos de osmo-secagem e Tabela (4.3) para secagem assistida por

ultrassom.
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Tabela 4.1. Estudos sobre desidratacdo osmotica assistida por ultrassom em frutas e vegetais nos aspectos de transferéncia de massa.

Produto

Poténcia

Tempo de
duracéo (min.)

Def dgua Def soluto
(m?/s) (m?/s)

Efeito do ultrassom

Referéncia

Abacaxi

55,5 KW/m?, 40 kHz

20; 40

Intensificou a transferéncia de massa durante
O.D.; Néo intensificou a taxa de secagem
convectiva devido ao aumento da resisténcia
externa.

(CORREA, et al., 2017)

Batata doce Beauregard
(Ipomoea batatas Lam)

25 kHz / 4870 W/m?

10

Tempo de secagem reduzido; Diminuiu a taxa de
secagem; Menor perda total de carotenoides.

(INFANTE et al., 2021)

Tomate

25 kHz; 8 kW m3

10; 20; 30 e 40

Alteragdo na estrutura celular; Influenciou na
transferéncia de massa e nos parametros de cor.

(CORREA, et al., 2015)

Cenoura

21 kHz >3 W/cm?e
35 kHz >4 Wicm?

10; 20 e 30

4,40-4,60-10"°

AlteragBes na microestrutura da cenoura e na
cor; Aumento substancial de carotenoides.

(NOWACKA; WEDZIK, 2016)

Kiwi

25 kHz

120

Maior eficiéncia na transferéncia de massa foi
nos primeiros 30 min.; Maior P.A. e G.S..

(KROEHNKE et al., 2021)

Ameixa

25 kHz - 40% e 99% de poténcia

30; 60

- 1,71-1,92-10°®

Aumentou a P.A., 0 G.S. e o coeficiente de
difusdo do soluto; Reducdo de umidade, taxa de
secagem, atividade fendlica e antioxidante da
sacarose.

(RAHAMAN et al., 2019)

Groselha indiana
(Phyllanthus emblica L.)

40 kHz e 150 W;

10

1,01-1,92-10° 2,49-2,73-10

Aumentou a transferéncia de massa, difusdo da
agua e a impregnacdo das particulas de soluto;
Perda de vitamina C e a mudanca de cor

(MEHTA et al., 2021)

Morango

45 Hz 180, 240, 360 W

15

Aumentou da P.A. e G.S. com o aumento
poténcia ultrassdnica; Redugdo do tempo de
secagem; Melhorou a taxa de retencdo de
polifenois totais, textura e qualidade nutricional.

(JIANG et al., 2021)

Maga

(40 kHz, 80 kHz, 40 + 80 kHz) e
intensidades (25 W/L, 50 W/L, 75
WIL)

360

Dupla frequéncia proporcionaram maior retengéo
de compostos fendlicos e atividade antioxidante;
Maior P.A. e G.S..

(MA et al., 2021)

Cranberries

21 kHz; 180 W. 50 g de frutos;
3,6 W/g.

30; 60

Degradacdo de compostos bioativos; Maior
tempo de aplicagdo de ultrassom maior
degradacdo da vitamina C;

(NOWACKA et al., 2018)

Manga

25 kHz;55 kW/m 3

5; 10; 20; 30; 40

7,23 -5,94-10 °

P.A. variou de 0,4 e 20,6% e 0 G.S. entre 9,7% a
64,9% dependendo da concentracédo da solucdo e
tempo de processo; 30-40 mim foi interrompida
a transferéncia de massa.

(FERNANDES et al., 2019)

Goiaba chilena

130 kHz

60;120

Microestrutura da casca do fruto foi afetada;
Perda de adesdo célular; Maior atividade
antioxidante foi obtida ap6s tratamento com
ultrassom.

(PIRCE etal., 2021)

Péssego

28 kHz; 70 W

10; 20; 60

1,345x107° —
5,370 x 1071

Reduz o tempo de secagem em até 40%; Reduziu
0 modulo de elasticidade em cerca de 46%;
Mudanca de cor ndo significativa.

(AKHOUNDZADEH
YAMCHI; YEGANEH;
KOUCHAKZADEH, 2022)
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Tabela 4.2. Estudos sobre secagem com pré-tratamento de desidratacdo osmotica assistido por ultrassom em frutas e vegetais nos aspectos de
transferéncia de massa.

Produto Poténcia Temp(zr?]ei:nd)u ragao D?;]?/%;Ja Efeito do ultrassom Referéncia
Aumento significativo na taxa de secagem;
Kiwi 25 kHz 120 - Redugdo do tempo em 28%; Maior degradacdo da o e HNKE et al., 2021)
cor; Aumentou a retencdo de carotendides e
polifendis.
Reducéo do tempo de secagem; Melhor taxa de (Lletal., 2021)
. secagem; Maior difusividade efetiva da agua;
Ameixa Sanhua 40kHz; 0,\:/1\/5/, 0.90€1,35 15 1,45a1,59 10 ° Diminuiu a dureza e a mastigabilidade; Baixa
g intensidade de ultrassom exibiu maior capacidade
antioxidante e retencéo fendlica total.
Caqui 25 kHz; 8 kWm3 0; 10; 30 21,73.10 1 Redugdo do tempo de secagem; Causou — coppEn eral, 2021b)
modificacBes estruturais.
Maior P.A., G.S., taxas de secagem e difusividade
Caqui 35kH; 480 W 10; 20; 30 6,572-9,834-10 ° efetiva da 4gua; Aumentou a taxa de reidratacéo (BOZKIR et al., 2019)
enquanto diminuiu o conteldo fenélico total.
Ameixa Re_dugéo da umidade com 60 a 120 min. de (DEHGHANNYA;
Mirabelle 28 e 40 kHz; 160W 10; 30 7,36€6,17-10 ° aplicacéo de ultrassom; Reducéo de 20% do tempo GORBANI;
de secagem. GHANBARZADEH, 2015)
Abbora 53 kHz 40" 80: 120 _ Reduco dos valores de reidratagio; Alteracdo da  (CAGLAYAN; BARUTCU
T cor. MAZI, 2018)
Reducéo de tempo total do processo de 26 e 24%
24 kHz A, para sonda e banho, respectivamente; Ndo houve
Beterraba Banho: 40 kHz e E?g:ﬁglso:;%l;o 5944a7,15-10 ° diferenca na textura entre o0s tratamentos; SO(S?J%?E\FA E EtRa(ISEZFE)B)
poténcia de 132 W e Tratamento com sonda (5min.) apresentou maior N
teor de antocianinas e menor atividade de agua.
Ganho de 9,7% a 64,9% de s6lidos sollveis; Maior
transferéncia de massa nos primeiros 10 minutos
Manga 25 kHz ;55 W/m 3 5; 10; 20; 30; 40 594a841x10°° de processamento por ultrassom; Reducdo da  (FERNANDES et al., 2019)
difusividade aparente da agua; Ap6s 20 minutos de
processamento o ultrassom ndo é viavel.
Melhorou a capacidade de reidratagdo e retengdo
Meldo amargo 1.200 W 15 - de fenolicos totais; Reducéo da retencéo do acido (JIN; ZHANG; SHI, 2018)

ascorbico.




Tabela 4.3. Estudos sobre secagem assistida por ultrassom em frutas e vegetais nos aspectos de transferéncia de massa.

Caracteristicas

Produto Tipo de U.S. Dispositivo U.S do U.S Método de secagem Efeito do ultrassom Referéncia
Abacaxi Aéreo Céamara de secagem 21,8 kHz; 31 Convecgédo Intensificou a taxa de secagem; Redugdo da (CORREA et al., 2017)
cilindrica vibratdria kwW-m3 resisténcia interna e externa ao transporte de massa.
Pimenta vermelha Aéreo Céamara de secagem 21,8 kHz; 20,5 Convecgédo Influenciou a transferéncia de massa (a difusividade (CARCEL et al., 2019)
cilindrica vibratéria kW/m3 efetiva e coeficiente de transporte de massa);
Reducdo da capacidade antioxidadnte, contetdo
fenolico total e A&cido ascorbico; Alteracdo da
temperatura obteve resultados diferentes.
Framboesa Aéreo Secador hibrido equipado 26 kHz; 200 W Convecgdo e Mudancas fisicas e microestruturais; Menor mudanga (SZADZINSKA et al.,
com ultra-som Microondas de cor; Maior retencdo de antocianina e melhor 2019)
caracteristicas de perfil de textura
Amora Aéreo e contato Secador hibrido 20 kHz e 180,1 Convecgédo Acelerou o processo de secagem; Reduziu o consumo (TAO et al., 2021)
W/dm 2 de energia; Aumentou as retengdes de antocianinas e
4cidos organicos.
Kiwi Aéreo Secador hibrido 26 kHz; 200W Convecgédo Reducéo de 28% do tempo de processo; Reducéo dos  (KROEHNKE et al., 2021)
compostos bioativos ( carotendides e compostos
fendlicos.); 51% de retengdo média de carotenoides;
82% de retencdo do teor de polifendis totais.
Beterraba Aéreo Secador hibrido 26 kHz; 200 W Convecgdo e Reducédo do tempo de secagem; Melhorou a taxa de (SZADZINSKA et al.,
Microondas secagem; Influenciou positivamente a capacidade de 2020)
transferéncia de calor e massa; Aparéncia atraente
com melhor cor e maior retencdo de betanina
Jaca Contato Placa de vibracao de 20 kHz; 80 W Convecgdo e Reducéo do tempo de secagem (25-31%); Retencédo (WU et al., 2021)
ultrassom infravermelho de vitamina C e do conteido fendlico total;
Microestrutura mais porosa; Alteracdo insignificante
da cor.
Abacaxi Contato Sistema de vibracdo 40 kHz Secagem solar Reducédo do tempo de secagem; Taxa de evaporagdo (THANOMPONGCHART;
ultrassonica maxima de 49 g/h; Eficiéncia térmica maxima de PINTANA;
mais de 63%. TIPPAYAWONG, 2022)
Cogumelos Aéreo Secador hibrido 26 kHz; 100 e Convecgédo Melhorou a cinética da secagem convectiva; Maior (SZADZINSKA;
200W difusdo efetiva e coeficientes de transferéncia de ~ MIERZWA; MUSIELAK,

massa; Maior teor total de polifenois.

2022)

38


https://www.sciencedirect.com/topics/physics-and-astronomy/phenolic-compound
https://www.sciencedirect.com/topics/physics-and-astronomy/phenolic-compound

39

4.4.1 Desidratacdo osmotica

A desidratacdo osmotica é uma técnica convencional considerada de longa
duracdo, pois a transferéncia de massa ocorre através da difuséo e fluxo capilar devido a
diferenca de um potencial quimico (CORREA et al., 2017). Com o intuito de melhoria
continua a técnica convencional de desidratacdo osmotica esta sendo aprimorada devido
as exigéncias de intensificacdo de processo na industria alimenticia. A utilizacdo de
ultrassom na desidratacdo osmotica é denominada de técnicas combinadas e tem como
objetivo melhorar a transferéncia de massa com a reducdo do tempo de processamento e
consumo energético (AHMED; QAZI; JAMAL, 2016; CARCEL et al., 2012), reduzir
atividade de é&gua do produto (CORREA et al., 2010), desacelerar as reacdes
microbianas ou enzimaticas (LLAVATA et al., 2020), reduzir a temperatura de uma
possivel secagem posterior, minimizando a degradacdo térmica, melhorando a
estabilidade da cor, a intensificacdo do flavor e, portanto, a qualidade final do produto
(RAOULT-WACK et al., 1994).

As solucdes osmoticas convencionais sdo feitas a partir de sacarose e cloreto de
sodio, tendo maior aplicacdo da sacarose no processamento de frutas (PATTANAPA et
al., 2010) e o cloreto de sédio na salga de legumes (YADAV; SINGH, 2012; ZHU et
al., 2022a). Solugdes ternarias preparadas com mais de um soluto como, por exemplo,
sacarose e cloreto de sodio também sdo utilizados em desidratagdo osmdtica de frutas,
vegetais e tubérculos (PESSOA et al., 2020).

A solucdo osmdtica de sacarose é a mais utilizada em estudos de desidratacdo
osmotica (BOZKIR et al., 2019; CORREA et al., 2017; FERNANDEZ; LOVERA,;
RAMALLO, 2020; FONG-IN et al., 2021; MARTINEZ-SANCHEZ et al., 2022;
RAHIMI; AHRARITABAS; ANSARIFAR, 2022; SINGH et al., 2022). Entretanto, a
mesma vem sendo substituida por outros carboidratos, tais como glicose (MARTINS et
al., 2020; MEENA; PRINCE; SREEJA, 2022; RASHID et al., 2020; ZHAO et al.,
2016; ZONGO; KHALLOUFI; RATTI, 2021), frutose (CORREA et al., 2021b;
LEAHU; GHINEA; ROPCIUC, 2021; MARTINS et al., 2020; MEENA; PRINCE;
SREEJA, 2022; RAHMAN; SHARMA,; SAID, 2022) e maltose (MA et al., 2022;
RAHMAN; SHARMA; SAID, 2022; ZHAO et al., 2016). Esta substituicdo é devido a
procura de agentes osmaticos que apresentam melhor desempenho na transferéncia de
massa e melhor qualidade do produto final.

Ainda, novos edulcorantes vém sendo explorados com o objetivo de substituir os

carboidratos convencionais. Neste grupo estdo aqueles considerados artificiais, como
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acessulfame K, aspartame, ciclamato, sacarina e sucralose (MOORADIAN; SMITH;
TOKUDA, 2017) e os naturais, como o eritritol, maltitol, xilitol, isomaltulose,
palatinose, sorbitol, lactitol (BIALIK et al., 2020; CICHOWSKA-BOGUSZ et al.,
2020; CORREA et al., 2021a; DE OLIVEIRA et al., 2017; DO CARMO et al., 2022;
GIANNAKOUROU; LAZOU; DERMESONLOUOGLOU, 2020; KROEHNKE et al.,
2021; MACEDO et al., 2022; MALDONADO; GONZALEZ PACHECO, 2022;
MENDONCA et al., 2017). Esta substituicdo vem ocorrendo devido as exigéncias da
industria em busca de solucdes osmdticas mais eficientes na desidratacdo e pelo
consumidor por alimentos com reducdo caldrica (KAUR et al., 2022). Essas solucgdes
sdo a base de poliodis, compostos organicos denominados de alcoois de aglcar com a
estrutura composta por um grupo de hidroxila em cada atomo de carbono. Também
chamados de polialcoois, aclcares ou alcoois hidroxilicos, eles tém como caracteristica
principal um poder adocante semelhante a sacarose, porém de menor teor calérico
devido a lenta absorcdo (KOWALSKA et al., 2020). Podem ser encontrados na
natureza, em frutas e vegetais, mas também podem ser produzidos industrialmente por
meio da hidrogenacdo de actcares (AWUCHI; ECHETA, 2019).

Os poliois sdo adogantes e também apresentam alguns beneficios tecnolégicos
em sua aplicagdo como: inibicdo do escurecimento em processo de aquecimento,
conservacao da textura, umidade, uma sensacgdo de frescor durante a degustacdo além de
ser considerado agente probiotico e anticarie (GREMBECKA, 2015).

Por essa razdo, as propriedades destas solucBes emergentes vém sendo
recentemente exploradas com o objetivo de projetar os processos de desidratacdo
osmética de forma mais eficiente e adequada (DO CARMO et al., 2022; MARTINS et
al., 2021), principalmente aqueles que envolvem a aplicacédo de ultrassom de poténcia.

Outra particularidade da aplicacdo do ultrassom para intensificacdo dos
processos de desidratacdo osmdtica é que esta pode ser realizada como um pré-
tratamento a desidratacdo osmotica convencional ou de forma assistida. A escolha
dependerd das condicGes de processo, dos efeitos desejados e da susceptibilidade do
produto a possiveis alteracdes sensoriais indesejaveis. Nesse sentido, nesta revisdo,

serdo abordadas as variaveis de processo nos dois diferentes métodos separadamente.

4.4.1.2. Ultrassom como tecnologia assistente a desidratacdo osmatica
A aplicacdo do ultrassom como tecnologia assistente durante a desidratagéo

osmatica pode ser uma alternativa vidvel para promover uma maior intensificacdo do
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processo do que apenas como pré-tratamento. Rahaman et al. (2019), por exemplo,
realizaram um estudo sobre desidratacdo osmotica de ameixa fresca em solugdes
osmaticas de sacarose e glicose de 50 °Brix a 30 °C em banho ultrassénico, operando a
25 kHz por 30 e 60 min. A perda de dgua foi mais intensa na solugédo de glicose com 60
min de sonicagdo, enquanto o ganho de solido foi maior para a solugéo de sacarose com
30 min. Durante a perda de &gua, canais podem se formar na estrutura do alimento
devido a sonicagdo como fator facilitador a diferenga de potencial quimico ja existente.
O ganho de solidos teve comportamento contrario, onde o maior ganho de sélido foi
observado com a solucdo de sacarose e com menor tempo de sonicacdo. Isso se
justificou pela caracteristica distinta da ameixa como a parede celular fina causando
uma resisténcia a transferéncia de massa e formando uma camada cristalizada de
sacarose.

Corréa et al. (2017) avaliaram a influéncia da aplicacdo de ultrassom no pre-
tratamento osmotico do abacaxi. A desidratacdo osmatica foi realizada com e sem
aplicacdo do ultrassom a 25°C durante 20 e 40 min com solugdo osmética de sacarose a
40 %. Foi utilizado um banho ultrassénico com densidade de poténcia de 55,5 kW/m? e
frequéncia de 40 kHz. Em relacdo ao teor de matéria seca, o pré-tratamento de 20 min
nédo apresentou diferenca significativa com e sem aplicagdo de ultrassom. Entretanto, o
pré-tratamento sem aplicacdo de ultrassom a 40 min ndo apresentou diferenca
significativa com o pré-tratamento de 20 min com e sem ultrassom. O maior teor de
matéria seca foi apresentado durante o pré-tratamento com ultrassom a 40 min. Para o
teor de agua, ndo houve diferenca significativa entre os pré-tratamentos com e sem
ultrassom durante 20 min. O mesmo comportamento foi observado para o pré-
tratamento com 40 min. Entretanto, o pré-tratamento com ultrassom de 40 min
apresentou menor teor de agua, quando comparado aos pré-tratamentos com e sem
ultrassom a 20 min.

Kroehnke et al. (2021) avaliaram o impacto do ultrassom por meio de
um banho ultrassénico 1S-14S produzido pela INTERSONIC (Olsztyn, Poldnia) sob
frequéncia de 25 kHz por 120 min. a 308 K durante a desidratacdo osmdtica de kiwi
(Actinidia deliciosa), utilizando agentes osmaéticos convencionais € ndo convencionais
(eritritol, sorbitol e sacarose) em solucdo aquosa concentradas em 50% (p/p) de
soluto. A aplicacdo assistida de ultrassom resultou em maior perda de 4gua e ganho
solidos, quando comparados aos tratamentos sem ultrassom e sem agitagdo, sendo 0s

resultados atribuidos principalmente aos efeitos da cavitacdo. Entretanto, o efeito do
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ultrassom se mostrou dependente do tipo de agentes osmaticos, ou seja, cada agente
osmatico afetou a transferéncia de massa de maneira distinta. Neste estudo a solugéo
osmotica de eritritol apresentou maior transferéncia de massa apds 30 min de
desidratacdo osmotica com ultrassom. Além disso, a retencdo média de carotenoides e
polifendis para o tratamento com ultrassom foi menor em comparagdo ao tratamento
sem aplicacdo de ultrassom, provavelmente devido a uma transferéncia de massa
secundéria desses compostos. Por outro lado, o uso de sorbitol e eritritol permitiu uma

maior retencdo dos carotenoides e polifendis em comparacdo com o uso de sacarose.

4.4.2. Osmo-secagem

O processo de secagem convencional apresenta algumas dificuldades a serem
superadas, como alto gasto energético e longo tempo de processamento (MENON;
STOJCESKA; TASSOU, 2020). Com isso, a partir da juncdo de técnicas de
desidratacdo osmdtica e secagem, denominada de osmo-secagem, pode-se obter
vantagens de ambos os processos (SAGAR; KUMAR, 2010). A desidratacdo osmotica
prévia permite reduzir a temperatura e o tempo de secagem, minimizando a degradacao
térmica e melhorando a estabilidade da cor e a intensificacio do flavor pela
incorporagdo de solutos (RAOULT-WACK et al.,, 1994). A secagem posterior,
propriamente dita, contribui para reduzir ainda mais as taxas das reagdes degradativas.
Ela é ainda responsavel por reduzir a massa e o volume do alimento, facilitando seu
transporte e armazenamento.

De acordo com Lenart (1996) no processo de osmo-secagem a desidratacéo
osmatica € caracterizada com um pré-tratamento a secagem com o objetivo de reduzir a
umidade, sendo que esta reducdo de umidade do alimento é em torno de 55%,
dependendo das condicdes de processamento, solucdo osmotica e do alimento. Vale
ressaltar, porém, que o processo de osmo-secagem pode obter uma menor taxa de
desidratacdo durante a secagem devido a solugdo osmatica formar uma barreira de
soluto na superficie do alimento.

Cichowska-Bogusz et al. (2020) realizaram a desidratagdo osmética de macd
com aplicacdo de ultrassom por meio de um banho ultrassénico frequéncia de 21 kHz e
poténcia nominal de 320 W. As solu¢des osmoticas foram preparadas na concentragao
de 30% para os polidis (eritritol e xilitol) e de 50% para a sacarose. Maiores tempos de
secagem posterior foram apresentados pelo tratamento com a utilizagdo do ultrassom

com duracdo de 2,5 h. para 4 h., no caso de solugbes de xilitol e sacarose. Este
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comportamento foi justificado pela maior difusdo do soluto na matriz do material,
dificultando a secagem por convecgdo. Por outro lado, a difusdo do poliol no alimento
proporcionou um sabor refrescante aos snacks de magd, caracteristica desejavel aos
consumidores.

Li et al. (2021) analisaram o efeito da desidratacdo osmotica assistida por
ultrassom na secagem de ameixa Sanhua (Prunus salicina L.). As amostras foram
inseridas em um béquer com solugdo osmotica de sacarose a 20° Brix, o qual foi
posicionado no banho ultrassénico em frequéncia de 40 kHz. A sonicacdo foi testada em
trés intensidades 0,45; 0,90 e 1,35 W/g durante 15 min a 30 °C. Ap0s o procedimento
com ultrassom, as amostras foram transferidas para outro béquer com solu¢do osmotica
de sacarose a 50 °C até que o processo de transferéncia de massa entrasse em equilibrio.
A secagem posterior foi realizada em um secador a 60 °C. O tratamento com maior
intensidade apresentou reducdo de tempo de secagem de 24% (13 h) quando comparado
ao controle (sem ultrassom,15 h). Mesmo com o ultrassom, o tempo de secagem é
considerado longo. Isso se deve a caracteristica de frutas com baixa porosidade e alta
densidade. Ainda assim, o ultrassom proporcionou uma taxa de secagem melhorada e
difusividade de agua efetiva aumentada.

Chandra et al. (2022) investigaram a desidratacdo osmdtica assistida por
ultrassom seguida de secagem convectiva de amostras mamao. A desidratacdo osmotica
foi realizada sem e com ultrassom em solugfes de sacarose a 25 e 35° Brix durante 10,
15 e 20 min. Foi utilizado um banho ultrassénico (MRC Lab Equipment, Holon, modelo
de Israel: DCG-150H de 6 L de capacidade) nas frequéncias de 33 e 40 kHz a 30 °C. A
secagem foi realizada por um secador a 60 °C em uma unidade de secagem
desenvolvida em NIFTEM, india. O pré-tratamento com frequéncia de ultrassom de 33
kHz e solucdo osmatica de 35 °Brix resultou em menor teor de umidade (< 12%, b.u.) e
atividade de agua (< 0,41). Além disso, o referido processo influenciou positivamente
na qualidade nutricional com a capacidade de reter alto teor de fendlicos (88,5 mg
GAE/mL), teor de pB-caroteno (184,54 mg/g), atividade antioxidante (48,3%) e a
preservacdo da cor. Os mecanismos de cavitagdo e efeito esponja ocasionado pelo
ultrassom e o maior diferencial de potencial quimico entre a solu¢do osmotica (35°Brix)
e 0 mamao ocasionaram a intensificagdo da transferéncia de massa.

Amanor-Atiemoh et al. (2020) avaliaram pré-tratamentos de osmodesidratacdo
assistida sob secador de vacuo pulsado para fatias de magd. Os pré-tratamentos

avaliados foram: aplicacdo de ultrassom em agua destilada, desidratacdo osmotica
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convencional e assistida por ultrassom. As amostras foram inseridas em solucgdes de
glicose (30% v/w) e, em seguida, posicionadas no banho ultrassénico com frequéncia de
20 kHz e densidade de poténcia de 300 W/L por 30 min a 30 = 1 °C. O sistema de
ultrassom era pulsado com intervalo de tempo de 10 s (ligado) e 3 s (desligado). Entre
0s pré-tratamentos avaliados, a desidratacdo osmotica com ultrassom se destacou pois
melhorou significativamente o tempo de secagem, com reducdo de 45,46%, e maior
taxa de secagem. Relata-se que o efeito esponja possa ter ocasionado a ruptura da
estrutura celular, a formacdo de poros/canais na superficie da célula, diminuicdo da

resisténcia interna e externa e o aumento da difusividade de transferéncia de massa.

4.4.2 Secagem

A secagem convectiva é amplamente empregada em alimentos com alto nivel de
perecibilidade como as frutas e vegetais (HASAN et al., 2019). Fendbmenos de
transferéncia de massa e calor atuam simultaneamente para reducdo da atividade de
agua (ZHU et al., 2022b), e da atividade microbiana. Como resultado, ocorre a inibicao
do desenvolvimento de bactérias, bolores e leveduras, e amenizacao de outros processos
de deterioracdo, como a degradacdo enzimatica e as reagdes fisicas e bioquimicas
(ARAYA-FARIAS; RATTI, 2008).

Devido ao longo tempo de processamento associado, a secagem convectiva vem
sendo aprimorada com a complementacdo da técnica de aplicacdo do ultrassom. De
acordo com Xu et al. (2022) os parametros do processo de secagem com aplicacdo do
ultrassom afetam tanto a cinética de secagem quanto a qualidade do produto final.
Dentre estas varidveis, estdo a temperatura, fluxo de ar, umidade relativa, e 0s
parametros acusticos como tempo de sonicacdo, sonicacdo de contato ou aéreo,
poténcia, frequéncia e intensidade. Similarmente como discutido para a desidratacao
osmatica, a aplicacdo do ultrassom para intensificacdo do processo de secagem pode
ocorrer de forma assistida ou como pré-tratamento. Os dois métodos serdo abordados

separadamente.

4.4.2.1. Ultrassom como pré-tratamento a secagem

O ultrassom pode ser empregado por tempos curtos como uma forma de pre-
tratar o material, deixando-o mais exposto a remocdo de &gua durante a posterior
secagem convectiva. Este método, similarmente ao usado para desidratagdo osmotica,

reduz os custos de processamento e ocasionando resultados relativamente interessantes.
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Bai et al. (2023) avaliaram efeitos de diferentes métodos de pré-tratamento,
incluindo o préprio ultrassom, na cinética de secagem de fatias de macd. O pre-
tratamento com ultrassom foi realizado em banho ultrassdnico nas condigdes
experimentais de 20 kHz, 240 W e 40 °C por 10, 30 e 60 min. As amostras foram
inseridas em um béquer com agua pura, e em seguida, sonicadas. A etapa de secagem
foi realizada em um secador de tanel de ar quente a 60 °C com velocidade do ar de 5
m/s e umidade relativa de 10 %. O pré-tratamento com ultrassom apresentou reducéo do
tempo de secagem de 16,7 % para os tratamentos de 30 e 60 min de sonicacdo. J& para o
pré-tratamento com 10 min de sonicacdo, ndo se obteve reducédo do tempo de secagem.
Tempos maiores de pré-tratamento (30 e 60 min) foi o suficiente alterar a estrutura das
fatias de macd, como a abertura dos microporos das células, facilitando a difuséo da
umidade reduzindo o tempo de secagem.

Cao et al. (2020) avaliaram o pré-tratamento com ultrassom no fruto de lichia
para posterior secagem. O pré-tratamento ultrassonico foi realizado em &gua destilada, a
0 e 25 °C. As ondas ultrassonicas foram emitidas por uma sonda com poténcia nominal
de 750 W e 3 W/g por 10 min. A secagem posterior com ar quente foi realizada a 65°C.
O pré-tratamento proporcionou em torno de 50 % da reducdo do tempo de secagem,
onde a secagem sem pré-tratamento foi de 8,5 horas e com pré-tratamento foi de 4-4,5
horas. Atribuiu-se a melhoria a ruptura da microestrutura e estresse de cisalhamento.

Akhoundzadeh Yamchi, Yeganeh, Kouchakzadeh (2022) avaliaram o pré-
tratamento ultrassénico em fatias de péssego na posterior cinética de secagem. As fatias
de péssego foram distribuidas em um banho ultrassénico com &gua destilada a 30 °C. O
banho apresentava frequéncia de 28 kHz e poténcia de 70 W. Foram testados trés
diferentes tempos de sonicacdo (10, 20 e 60 min). A partir deste pré-tratamento, foi
obtido uma reducdo do tempo de secagem a 65 °C de até 40 %. Quanto maior o tempo
de pré-tratamento aplicado com ultrassom, menores foram os tempos de secagem. Este
comportamento esta associado aos processos de expansao e contracdo, responsaveis por
criar microcanais e, consequentemente, uma maior facilidade da perda de umidade.

E reportada também a utilizacdo do ultrassom de poténcia em conjunto com
etanol como tecnologias alternativas para intensificagdo do processo de secagem. O
etanol é considerado como um acelerador devido a sua propriedade de gerar o efeito
Marangoni. De acordo com Rojas e Augusto (2018b) o efeito Marangoni é um efeito de

transferéncia de massa devido a diferenca de potencial da tensdo superficial entre o
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etanol e a 4gua. Por ser uma técnica promissora com residuais de etanol despreziveis no
produto final, vem sendo estudada sozinha e juntamente com a aplicacdo de ultrassom.

Rojas, Silveira e Augusto (2020) analisam pré-tratamentos com ultrassom e
etanol para melhorar a secagem convectiva de abobora. Dentre as condigdes de
processamento, a condicdo de etanol combinado com ultrassom por 30 minutos obteve
resultados mais satisfatorios com reducdes de 59 % do tempo de secagem, 44% de
consumo de energia e 28 % de melhora das propriedades de reidratacdo e preservagédo
de ~100 % do teor de carotenoides. A adicdo do etanol contribuiu, ainda mais, para
modificacdes nas paredes celulares, mas também para variagdes na pressao de vapor da
agua e o efeito Marangoni.

Santos et al. (2021) também avaliaram a influéncia do pré-tratamento com etanol
e ultrassom na cinética de secagem de fatias de cenoura. O ultrassom foi aplicado em
um banho ultrassénico com frequéncia de 25 kHz por 30 min sob temperatura de 20°C,
e poténcia volumétrica real de 23,9 e 25,7 W/L para &gua e o etanol, respectivamente. A
desidratagdo com etanol e com etanol assistido por ultrassom apresentaram uma redugéo
em torno de 50% do tempo da cinética de secagem em relacdo a amostra controle que
ndo passou por nenhum pré-tratamento antes da secagem. Para avaliar o efeito do
ultrassom, foi analisado o processo de sonicagdo em &gua. Com essa condi¢do teve o
ganho de 4gua na amostra, evidenciado nas andlises de textura, microscopia e taxa de
encolhimento. Mesmo com uma umidade 38% maior que a amostra controle in natura
foi obtido menores tempos de secagem. Isso mostra que o ultrassom, por si so,
proporciona mecanismos que ajudam a desobstruir os poros naturais das amostras para
facilitar a secagem.

Outros alimentos como batata yacon (MARTINS et al., 2022), morango
(SANTOS et al.,, 2022), batata (ROJAS; AUGUSTO, 2018a) e macd (ROJAS;
AUGUSTO; CARCEL, 2020) também apresentaram resultados satisfatorios com a

combinacéo de etanol e ultrassom.

4.4.2.2. Ultrassom como tecnologia assistente a secagem

De acordo com Huang et al. (2020) o auxilio do ultrassom durante a secagem
pode possibilitar a utilizacdo de temperaturas inferiores, ou seja, algo desejavel no
processo de secagem de alimentos termosensiveis como frutas e vegetais. Do mesmo
modo que a aplicacdo de ultrassom no meio liquido é capaz de ocasionar alteracGes no

meio, 0 ultrassom transportado por via aérea também gera microfluxos de ar na
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interface sélido-gas, variacao de pressao e velocidade, efeito esponja e cavitacdo (FAN;
ZHANG; MUJUMDAR, 2017). Estes efeitos, associados aos mecanismos de remog&o
de 4gua na secagem convectiva, possibilitam o emprego de condi¢Ges mais brandas de
processo e com menor tempo de exposicdo do produto ao meio de contato.

A aplicacdo de ultrassom durante a secagem pode ser realizada por dois modos
principais: ultrassom sem contato/por via aérea e de contato. No primeiro caso, as ondas
sdo transmitidas através do ar de secagem até atingir o alimento. No segundo método, a
sonda é incorporada como um dispositivo ao secador para entrar em contato diretamente
com o alimento a ser seco. Resultados diferentes sdo atingidos de acordo com o método
utilizado, devido as diferengas nas propriedades de transporte das ondas ultrassénicas
até o alimento. Algumas vantagens que sdo apresentadas na aplicacdo do ultrassom de
contato, estando entre elas a auséncia de atenuacdo da energia acustica, auséncia de
problemas incompatibilidade de impedancia (CAO et al., 2019; TAO et al., 2021) e
menor perda de energia para atingir o alimento (SCHOSSLER; JAGER; KNORR,
2012).

Tao et al. (2018) estudaram a secagem convectiva combinada com ultrassom de
contato em fatias de alho. As fatias eram dispersas em uma placa de aco no qual foi
posicionada na ponta do transdutor de modo que a energia acustica era transmitida a
placa. A secagem foi realizada nas temperaturas de 50, 60 e 70°C e intensidades de
ultrassom 216,8, 902,7 e 1513,5 W/m?2. Na maior intensidade, foi obtida uma reducio
do tempo de secagem de 35,0 %, 48,5 % e 50,0 % para as temperaturas de 50, 60 e
70°C, respectivamente. Além da reducdo do tempo de processamento, o ultrassom
proporcionou menores alteragdes nas propriedades de qualidade como cor e retencao
dos compostos organossulfurados.

Magalhaes et al. (2017) realizaram pré-tratamento e secagem com aplicacdo de
ultrassom em cubos de macas utilizando poténcias de 75 e 160 W. Em ambos os
processos, 0 pré-tratamento e a secagem com aplicacdo do ultrassom apresentaram
efeitos positivos, aumentando a transferéncia de massa externa em até 30%, reducéo do
tempo de secagem em 58% e um aumento de difusividade efetiva de 93%. De acordo
com Fan, Zhang e Mujumdar (2017) esse comportamento benéfico durante a secagem é
devido a cavitacdo no interior da matriz solida e o efeito esponja, ocasionando a
remogdo da umidade no interior da amostra e reduzindo a camada limite da difus&o,

respectivamente.
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Tao et al. (2021) compararam a aplicacdo de ultrassom por via aérea e de contato
na secagem de amoras. O aparato experimental continha um secador e uma sonda
ultrassonica acoplada que, de acordo com o posicionamento da sonda, era definido
como ultrassom de contato ou via aérea. O ultrassom apresentava frequéncia de 20 kHz
e intensidade real calculada de 180,1 W/dm?2. A secagem foi realizada a 65°C com
velocidade do ar de 2,0 m/s. A reducdo do teor de umidade até 1 g agua/g matéria seca
foi mais rapida com a aplicacdo de ultrassom de contato quando comparado ao aereo,
sendo esta diferenca de aproximadamente 55 min. Este comportamento foi justificado
pela possibilidade de evitar a atenuacdo da energia acustica pelo ar e incompatibilidade
de impedéancia acustica. Além disso, o ultrassom de contato proporcionou a reducao de
27% de consumo de energia e de maneira geral uma maior qualidade ao produto como
maior retencdo dos compostos bioativos, como antocianinas e acidos organicos. Embora
alguns trabalhos reportem uma melhor eficiéncia do ultrassom de contato, a area de
emissdo deve ser de tamanho suficiente para entrar em contato com toda a amostra.
Maiores quantidades de amostra requerem emissores maiores e, portanto, envolve maior
gasto.

Além das opcOes de secagem com ultrassom via aérea e de contato estd sendo
estudada a secagem a partir da combinacdo de vacuo e ultrassom. Da Silva Junior
(2018) realizaram a secagem de mamao utilizando a combinacéo de ultrassom e vacuo.
O aparato experimental continha um recipiente para inserir as amostras, conectado a
uma bomba de vacuo em que era posicionado no interior do banho ultrassénico com
temperatura controlada a 60 °C. Foram realizados diversos experimentos para avaliar a
influéncia do ultrassom, do vacuo e de ambos. O vacuo foi mantido entre 0,02 e 0,03
MPa e a sonicacao ocorreu através de um banho ultrassénico de 25 kHz e a intensidade
de 4870 W/m?2. O maméo seco usando ultrassom e vacuo apresentou 0 menor tempo de
processamento, exigindo 270 minutos para atingir a condicao de equilibrio, enquanto o
mamao seco sem ultrassom e vacuo (secagem controle) exigiu 450 min. Além disso,
este tratamento apresentou a menor perda de &cido ascorbico (41,3%), enquanto a
secagem somente com ultrassom apresentou menor perda de carotenoide (9,7%)
quando comparados com a secagem controle. Os autores concluiram que o tratamento
ultrassbnico acelerou o processo de secagem a VAcuo para 0 mamao e minimizou a
perda dos compostos bioativos estudados.

Souza da Silva et al. (2019) avaliaram a secagem de nectarina a partir da

combinacdo de vécuo e ultrassom nas mesmas condi¢es experimentais de Da Silva
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Junior (2018). Para a condicdo de processamento com vacuo e ultrassom, foi
apresentada uma reducdo de tempo de secagem em torno de 50%, aumento da taxa de
cinética de secagem e do coeficiente de difusividade, quando comparado ao
processamento controle (sem ultrassom e vacuo). Os autores relataram que os resultados
obtidos pelo uso do método combinado estdo diretamente associados a reducdo da
camada limite pela alteracdo das resisténcias externas durante a sonicagdo devido a
microvibracdo, variacOes de pressdo e viscosidade, além do efeito esponja produzido
diretamente na matriz. Ao utilizar somente o ultrassom, foi obtido melhor retencéo de
compostos fenolicos na nectarina desidratada quando comparado com o tratamento

empregado somente 0 Vacuo.

4.5. Influéncia do ultrassom nas propriedades de qualidade
4.5.1 Cor instrumental

A cor é um parametro importante e que influencia diretamente na decisdo do
consumidor no momento da compra (NOWACKA et al., 2017). Ela esta relacionada a
presenca de pigmentos como carotenoides, clorofilas, antocianinas, e depende de fatores
como: cultivar (HUA et al., 2018), sistemas de cultivo (PERTUZATTI et al., 2015),
safra (KWIATKOWSKI et al., 2020), variacdo geogréafica (SUN et al., 2021),
processamento (LI et al., 2020) e embalagem (NIMITKEATKAI et al., 2022). Cores
vibrantes e homogéneas levam os consumidores a ter uma maior aceitabilidade. Por esse
motivo, é fundamental que a indUstria de alimentos compreenda e amenize o impacto de
tecnologias empregadas durante o processamento de frutas e vegetais. Ainda mais
desafiador, é reduzir os impactos decorrentes do uso de técnicas ndo convencionais e
emergentes como 0 ultrassom durante o processamento. Nesse sentido, o presente
trabalho revisitou a literatura para trazer alguns estudos que avaliaram o comportamento
da cor instrumental (espaco de cor CIEL*a*b*) em frutas e vegetais submetidos ao
tratamento por ultrassom para intensificacdo do processo de desidratacao.

Nowacka e Wedzik (2016), por exemplo, aplicaram ultrassom como pré-
tratamento a secagem de fatias de cenoura fresca. As amostras foram embaladas a vacuo
com o objetivo de evitar a perda de compostos durante a aplicagcdo do ultrassom. O
tempo de aplicacdo do ultrassom foi o principal fator relacionado as alteragGes na cor,
quando comparado a frequéncia (21 e 35 kHz) do banho ultrassénico. As amostras
tratadas por 10 e 20 minutos tiveram alteracOes leves na coloracdo. Entretanto, ao

estender o tratamento para 30 min, diferencas significativas, independentemente da
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frequéncia de ultrassom, resultaram no escurecimento da cor da cenoura em comparagédo
com a cenoura crua. Além disso, o processo de secagem influenciou significativamente
as mudancas de cor da cenoura. Ap0s a secagem, as amostras tratadas com ultrassom
por 20 ou 30 min apresentaram melhor retencdo de cor quando comparadas as amostras
ndo tratadas ou pré-tratada por 10 minutos - contribuindo, assim, para uma melhor
preservacao da cor nas amostras secas.

KONOPACKA et al. (2017) realizaram aplicacdo de ultrassom através de um
banho ultrassonico (25kHz) por 20 minutos em fatias de cenoura. Os autores
observaram uma maior reten¢do de carotenoides, em especial o B-caroteno, apds a
sonicacdo, fato que foi associado a agregacdo dos carotenoides — inibindo sua
degradacéo durante a secagem.

Processos de desidratacdo osmdtica e secagem assistido por ultrassom de fatias
de kiwi usando trés diferentes agentes osmoticos — eritritol, sorbitol e sacarose foram
estudados por Kroehnke et al., (2021). A desidratacdo osmotica assistida por ultrassom
resultou em uma intensificacdo nos processos de transferéncia de massa, além de
apresentar menor perda de cor ap0s a secagem convectiva, quando comparada a
secagem assistida por ultrassom. Entretanto, o uso de secagem convectiva assistida por
ultrassom levou a uma maior degradacdo de cor em comparacdo com amostras secas
usando secagem convectiva, exceto para amostras tratadas com eritritol. A clorofila,
pigmento responsavel pela coloracdo do kiwi, pode se difundir mais intensificamente
através da membrana semipermeéavel devido aos efeitos do ultrassom.

Onal et al. (2021) avaliaram o efeito da temperatura de secagem de péra
“Rocha” submetidas a pré-tratamentos de micro-ondas e ultrassom. O pré-tratamento
com ultrassom foi realizado em um banho ultrassénico com 35 kHz de frequéncia e 160
W de poténcia nominal por 10 min a 30°C. As amostras foram embaladas a vacuo antes
de serem inseridas no banho com o objetivo de evitar efeitos adversos de lixiviacdo de
substancias contidas nos frutos. O procedimento com pré-tratamento ultrassonico e
secagem a 60 °C apresentou eficiéncia satisfatoria, com condicdes favoraveis para
controlar ou inibir as reacdes de escurecimento, além de atingir a cor desejavel. Ainda,
foi obtido menores variagdes de cor AE, parametro crucial para frutas e vegetais secos
que atua como indicador da capacidade do olho humano de diferenciacéo.

O parametro cor depende das condicOes experimentais da osmdtica, do
ultrassom e da secagem podendo apresentar uma melhor retencdo ou ndo. De acordo

com Llavata et al. (2020), a reducdo do tempo de secagem proporcionado pelo pré-
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tratamento osmotico assistido por ultrassom pode favorecer a preservacao da cor devido
a absor¢do do soluto e liberacdo de gases do alimento. Comportamento contrario pode
ocorrer devido ao mecanismo de cavitacdo, causador a aceleracdo das reacfes quimicas
(YAMCHI, YEGANEH E KOUCHAKZADEH, 2022) com a liberacdo de radicais
livres.

Kowalski, Mierzwa, Stasiak (2017) comparou 0s processos de secagem de maga
convencional com a secagem convectiva assistida por ultrassom. Os autores relataram
que a aplicacdo de ultrassom causou uma maior alteracdo da cor, possivelmente
justificado pela atomizagdo da agua da superficie do alimento. A camada de umidade
fragmentada € exposta a recepcdo das ondas ultrassdnicas e, consequentemente,
promove maiores temperaturas na superficie - favorecendo a alteracdo da cor. Spinei e
Oroian (2021) apresentam mudanca significativa no parametro da luminosidade (L*) e
na cor total entre as amostras frescas e tratadas osmoticamente com aplicacdo de
ultrassom em mirtilos. Comportamentos distintos foram apresentados para o parametro
luminosidade (L*), onde menores valores foram observados para os tratamentos
convencionais e maiores valores para os tratamentos com aplicacdo de ultrassom. A
solucdo osmotica, por si sO, causa uma reducdo da luminosidade da fruta. Por outro
lado, 0 aumento da luminosidade com a presenca do ultrassom pode ter ocorrido devido
ao efeito de cavitacdo, esponja e lixiviagdo das antocianinas, responsaveis pela
pigmentacdo escura dos mirtilos.

Em geral, o ultrassom possui um efeito de extracdo dos pigmentos dos alimentos
quando aplicado durante o processo de desidratacdo osmotica. Contrariamente, a
incorporacgdo de determinados solutos pode proteger contra a acdo de agentes externos.
Ja durante a secagem, a cavitacdo da camada de agua superficial causada pela sonicagédo
pode acarretar na degradacdo dos compostos que conferem cor ao alimento. Por outro
lado, outras técnicas vém sendo empregadas para associar a reducdo no tempo de
secagem com a retencdo da coloragéo.

Dentre essas técnicas, pode-se destacar o uso de ultrassom para acelerar o
processo de secagem a baixa temperatura (<10 °C) sob pressdo atmosférica. Este
processo é denominado de liofilizagdo a pressdo atmosférica, caracterizada pela
secagem convectiva com corrente de ar frio seco para remoc¢édo de agua em temperaturas
amenas. Seu emprego é propicio para obter uma desidratacdo efetiva de produtos com
compostos termolabeis sem prejudicar suas qualidades. Uma desvantagem é o tempo

prolongado devido a transferéncia de massa no interior da camada seca controlando a
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taxa. Com isso, 0 ultrassom € incorporado para intensificar as taxas de transferéncia de
calor e massa, sem abrupto aumento de temperatura preservando o estado da agua
congelada. Isso melhora as propriedades fisico-quimicas e sensoriais, reduz o tempo de
processo, custo energético e 0s niveis de exposicdo ao oxigénio para retardar a
deterioracdo (COLUCCI et al., 2018; WAGHMARE et al., 2023).

Colucci et al. (2018) avaliaram a liofilizacdo atmosférica assistida por ultrassom
nas propriedades antioxidantes da berinjela. O aparato experimental era composto por
um transdutor piezoelétrico em que as ondas ultrassénicas eram dissipadas pela parede
da camara cilindrica de secagem. O fluxo de ar era produzido por um ventilador e a
baixa temperatura era mantida devido ao uso de solugdo glicol-4gua (45 % v/v)
no trocador de calor. As condicOes experimentais foram temperaturas de —5, 7,5 ¢ =10
°C, poténcia ultrassonica de 0, 25 e 50 W com frequéncia de 21,9 kHz, velocidades do
ar de 2, 5 m-s?) e diferentes tamanhos de amostra (lado do cubo de 8,8 mm e 17,6 mm).
Resultados relevantes foram apresentados com o uso do ultrassom, tais como a melhora
na transferéncia de massa e reducdo do tempo de secagem sem afetar significativamente
o0 teor de antioxidantes da berinjela. A melhora da transferéncia de massa é atribuida a
microagitacdo na interface solido-fluido, a qual favorece a reducdo da resisténcia
externa a transferéncia de massa, e pelo efeito esponja, com a criagdo de microcanais
que facilitam a migracdo da agua.

Fan et al. (2020) avaliaram o efeito do pré-tratamento ultrassénico nas
propriedades de fatias de cenoura liofilizadas por tecnologias de liofilizacdo. O pré-
tratamento ultrassénico foi realizado em um processador ultrassbnico com &agua
destilada a 25°C por 30 min. nas intensidades de 0,31, 0,50, 0,63 W/cm? e poténcia de
150, 240 e 300 W. Em seguida as amostras passaram por um brangueamento por 2 min.
O parametro cor foi analisado a partir dos parametros L*, a* e b*. Os parametros L* e
a* ndo apresentaram diferenca significativas (p >0,05) entre as amostras pré-tratadas
com ultrassom a 240W e as amostras sem pré-tratamento ultrassonico e branqueamento,
apenas liofilizadas. Entretanto, houve a reducdo do pardmetro b* com aplicacdo do
ultrassom.

Prosapio e Norton (2018) realizaram aplicacdo simultdnea de ultrassom e
agentes de firmeza na desidratagdo osmotica seguida de liofilizacdo. A condigéo
experimental utilizou solucdes osmaticas de frutose a 50 °Brix e 1% (p/p) de agente
firmador lactato de célcio, aplicacdo de ultrassom (banho ultrassénico, 40 kHz e 130 W)

a 50 °C. O processo proposto apresentou o parametro AE com valor (~13,00) mais
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préximo da amostra apenas liofilizada, sem pré-tratamento ultrassdnico - resultado
desejavel para os consumidores.

A condi¢do de vacuo durante a liofilizagdo é bastante utilizada devido a
resultados satisfatorios obtidos em relacdo a retencdo de cor, porém apresenta
desvantagem por ser considerada uma técnica de alto custo e longo tempo de
processamento. Chu et al. (2021) avaliaram a aplicagdo de ultrassom durante a
desidratacdo osmotica para acelerar a transferéncia de massa e melhorar as propriedades
de qualidade de fatias de péssego amarelo liofilizado (Amygdalus persica). O pré-
tratamento osmotico com ultrassom foi realizado com solucdo de trealose (40%, p/v)
com lactobionato de calcio (1%, p/v) por 15 min a 20 £ 5 °C. As ondas ultrassonicas
foram emitidas a partir de uma sonda com diferentes frequéncias (20 kHz, 28 kHz, 40
kHz) e poténcias (0, 180, 240 e 300 W). A liofilizacdo a vacuo foi realizada por 48 h. A
variacdo total de cor foi inferior para as amostras liofilizadas com aplicacdo de
ultrassom (AE<13,58) quando comparadas as amostras pré-tratadas com a solucao
osmotica (AE<16,84) e com as amostras apenas liofilizadas (AE<23,29). De acordo com
Waghmare et al. (2023), a retencdo da cor com aplicacdo do ultrassom é devido a
reducdo do tempo de secagem, que acaba por inibir a degradacdo do pigmento,
inativacdo das enzimas polifenol oxidase e peroxidase que degradam a cor, e pela
lixiviagdo de pigmentos dos vacuolos, proporcionando uma coloracdo mais viva e
uniforme.

A utilizacdo de ultrassom em pré-tratamentos para posterior liofilizacdo
atmosférica ou a vacuo mostrou-se positiva quando analisado o pardmetro cor para
diversos vegetais, como o morango (ZHANG et al., 2020), quiabo (XU et al., 2021),
marmelo (YILDIZ; 1ZL1, 2019) e cenoura (RAWSON et al., 2011).

4.5.2 Textura

A textura € uma caracteristica importante de frutas e vegetais desidratados,
determinada principalmente pela composicdo e estrutura da matriz de parede celular
(JACKMAN; STANLEY, 1995). Ela impacta diretamente na aceitabilidade do produto
e é dependente das condic¢des de processos, seja na desidratacdo osmotica e/ou secagem
(ASLAM et al., 2021; JIANG et al., 2021; PANDISELVAM et al., 2021).

Ramya e Jain (2017) relatam que vegetais e frutas, ou ainda alimentos a base dos
mesmos, apresentam maior susceptibilidade a estresses mecanicos. Em processos de

desidratacdo osmotica, alteragdes estruturais podem estar relacionadas ao tipo de agente
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osmético, concentracdo e temperatura e processo. Quanto a secagem, muito esta
atribuido a temperatura do ar de secagem, tempo de exposi¢do e presenca de algum
agente acelerador.

Além disso, técnicas de processamento nao-convencionais coadjuvantes a
desidratacdo osmdtica e/ou secagem podem causar transformacoes fisicas e quimicas na
matriz. Este é o caso dos processos submetidos a aplicacdo de ultrassom (KROEHNKE
et al., 2021; PANDISELVAM et al., 2021; RAHAMAN et al.,, 2019; ZHU et al.,
2022a). Em consequéncia da sonicacdo, 0s mecanismos de microagitacdo, cavitacédo e
aquecimento resultam em modificacbes de textura que podem ser desejaveis ou
indesejaveis.

Quando aplicado ultrassom na desidratacdo osmotica de ameixa em solucdes
osmoticas de sacarose e glicose, alteracdes na textura foram evidenciadas no produto
final. Maior aceitabilidade dos consumidores, visando produtos mais macios, é passivel
de ser obtida ao usar solucGes osmoticas de glicose com 30 e 60 minutos de aplicacéo
de ultrassom. Estas condigOes reduziram a dureza das ameixas, evidenciado por uma
diminuicdo da mastigabilidade. Comportamento contrario foi observado para a solucéo
de sacarose, possivelmente devido a aderéncia da sacarose na superficie dos cubos de
ameixa (RAHAMAN et al., 2019).

Osae et al. (2019) relataram que a aplicacdo de ultrassom em fatias de gengibre
imersas em solucdo de sacarose a 20% (w/w) apresentou menor firmeza no material do
que as amostras controle, sem a aplicacdo de ultrassom e com aplicacdo de ultrassom
em agua. Devido a cavitacdo, ocorre a formacdo de microcanais e reducdo da pressao
de turgescéncia, aumento da permeabilizacdo celular e da caracteristica porosa do
alimento. O mesmo comportamento foi relatado por Hamedi et al. (2018) para a
desidratacdo osmdtica de géis-modelo de adgar com extrato de compostos fenolicos de
casca de roma.

Processos de secagem em produtos de origem vegetal podem ocasionar maior
maciez pela quebra da pectina. Isso se deve ao aumento da atividade da enzima
pectinase em decorréncia dos danos causados na membrana celular (PANDISELVAM
et al.,, 2021; TORREGGIANI; BERTOLO, 2019). Por outro lado, é natural que o
produto seco apresente maior dureza do que o produto fresco, com maior umidade. A
aplicacdo do ultrassom surge como uma alternativa para obter um processo de secagem
mais brando e eficiente capaz de gerar beneficios a qualidade do alimento,

principalmente no que diz respeito a melhor textura (KAHRAMAN et al., 2021).
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Kahraman et al. (2021) avaliaram a secagem de maca por contato ultrassénico
ndo térmico. As amostras secas com ar quente apresentaram maior dureza (20,44 N)
quando comparada com as amostras secas por contato ultrassénico (16,86 N). Esta
maior dureza estd relacionada com o fendmeno de endurecimento, causado pela
formacéo de uma estrutura relativamente firme e dura.

Chen et al. (2020) avaliaram o efeito da secagem a vacuo assistida por ultrassom
para desidratar fatias de alho. O aparato experimental era composto por um recipiente
contendo as amostras, acoplado a uma bomba a vacuo e posicionado no banho
ultrassénico. Quatro tipos de processamentos foram realizados: secagem a vacuo
assistida por ultrassom, secagem a vacuo, secagem assistida por ultrassom e secagem
por convecgdo. Maior dureza foi observada em todos o0s processamentos quando
comparados com as fatias de alho frescas. Este comportamento pdde ser associado a
perda de &gua, proporcionando tensdo e encolhimento das amostras. As amostras do
processo utilizando ultrassom, especificamente, apresentaram valor inferior de dureza
quando comparado aos respectivos tratamentos convencionais. O ultrassom reduz a
forca de ruptura das amostras devido a formacdo de microcanais e erosdo das paredes
celulares, proporcionando menor dureza.

Szadzinska et al. (2020) realizaram secagem hibrida (ultrassom + micro-ondas +
secagem convectiva) de beterraba vermelha. As ondas acUsticas produzidas pelo
ultrassom eram transportadas pelo ar de secagem no interior da cdmara, com frequéncia
de 26 kHz e poténcia nominal maxima de 200 W. A secagem convectiva se deu de
forma continua, com aplicacdo de 3 min de microondas seguido de 30 min de ultrassom,
ambos no inicio da secagem. Este tratamento resultou em amostras mais frageis, ou
seja, de menor dureza (92,3 N). Efeito puffing e a presenca de poros podem ser 0s

causadores da reducdo da resisténcia do produto.

4.5.3 Propriedades antioxidantes

As propriedades antioxidantes, parametros de extrema importancia para a saude
humana e qualidade do alimento, sé&o encontrados nas frutas e vegetais em diferentes
niveis. Estes niveis sdo dependentes do proprio produto, mas, principalmente, do seu
processamento. Nesse sentido, estudos devem ser realizados para a preservacdo desses
compostos durante o processamento. Esse estudo é fortemente encorajado durante a
secagem, processo no qual o produto é submetido a altas temperaturas e longos tempos

de exposicdo a uma corrente de ar. A retencdo dos compostos bioativos ird garantir uma
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maior estabilidade durante o armazenamento em longos periodos, mesmo que sob
baixas atividades de agua. Os principais componentes antioxidantes determinados em
frutas e vegetais ap0s processo de desidratacdo sdo a vitamina C e compostos fenolicos.
A vitamina E também é um composto antioxidante importante, porém € escasso em
pesquisas (XU et al., 2022).

A retencdo de vitamina C em produtos desidratados é almejavel, sendo
parametro de qualidade utilizado nos estudos para determinacéo de condigdes 6timas de
processamento. Isso se deve a sua propriedade termoinstavel, passivel de ser afetada por
outras condicdes de processamento, como presenca de luz e teor de oxigénio (ERCAN;
SOYSAL, 2013).

A aplicacdo de ultrasssom no processo de desidratagdo osmotica tem se
destacado por promover a reducdo do consumo de energia, tempo de processamento e
custo, mas sobretudo na preservacdo de propriedades antioxidantes e dos compostos
bioativos (OSAE et al., 2019).

Infante et al. (2021) relataram que n&do houve diferenca significativa nas
propriedades antioxidantes entre a amostra pré-tratada com ultrassom e a controle de
batata-doce Beauregard durante a secagem a 70°C. Em outras palavras, 0s compostos
antioxidantes que atuam via mecanismo de captura de radicais livres foram preservados,
mesmo usando ultrassom para reducéo do tempo de processo.

Fatias de kiwi foram desidratadas osmoticamente com e sem aplicacdo do
ultrassom em solugbes de sacarose, eritritol e sorbitol. Na etapa de desidratacdo
osmatica os compostos bioativos, carotenoides e polifendis apresentaram uma retencdo
média de 10% e 19%, respectivamente, menor do que o processamento sem ultrassom.
A secagem convectiva com ultrassom utilizando os edulcorantes proporcionou o
aumento da retencdo dos carotenoides e polifenois. Houve uma retencdo de carotenoides
de 51% com ultrassom e 38% sem ultrassom, além de uma retencdo média dos
polifenois de 82% com ultrassom e 66% sem ultrassom (KROEHNKE et al., 2021). Em
processos de desidratacdo osmdtica, deve-se avaliar cada material especificamente.
Devic et al. (2010) justifica que os compostos fendlicos que sdo influenciaveis pela
estrutura da matéria prima, agente osmotico e temperatura de processamento podem
estar mais ou menos susceptiveis a degradacao.

Ma et al. (2021) estudaram o efeito do ultrassom nos compostos fendlicos
durante a desidratacdo osmotica de cubos de magé em solucdo osmoética de sacarose, ao

aplicar ultrassom com frequéncia fixa de 40 ou 80 kHz e de frequéncia dupla 40+80
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kHz em banho ultrassénico. Maior retencdo dos compostos fendlicos e da atividade
antioxidante foi apresentada nos experimentos com frequéncia dupla, podendo ser
justificado a intensa cavitacdo capaz de remover as moléculas de oxigénio da solucéo e
seu potencial de degradacdo dos compostos fenolicos. Aumentando a intensidade,
frequéncia e tempo de processamento ocasionaram uma aceleracdo na degradacdo e a
isomerizacdo da epicatequina e catequina devido & presenga de radicais hidroxilas
gerados pela cavitacdo. Existem duas situa¢Oes durante a aplicagdo do ultrassom que
geram a formacdo dos radicais livres: a) devido ao aumento da temperatura no interior
das bolhas de cavitacdo; e b) devido a reducdo do raio das bolhas de cavitacdo que
causam uma maior propagacdo dos radicais livres em direcdo a superficie das bolhas,
aumentando a sua interacdo com os compostos fendlicos.

Sakooei-Vayghan et al. (2020) avaliaram os efeitos da desidratacdo osmotica,
com e sem sonicacdo, e pré-tratamentos de revestimento a base de pectina nas
propriedades funcionais de damasco posteriormente secos sob ar quente. Experimentos
com aplicacdo do ultrassom apresentaram maior capacidade antioxidante e teor de f-
caroteno em decorréncia do menor tempo de processamento, uma vez que a formacéo
de microcanais gerado pela cavitacdo facilita a saida da &gua e reduz o tempo de
exposicdo da amostra as temperaturas elevadas de secagem. Contudo, também houve
uma perda de compostos fendlicos totais (TPC) e vitamina C. A frequéncia do
ultrassom foi um fator determinante, onde maiores frequéncias apresentaram

menores teores de compostos fenolicos totais e B-caroteno.

4.5.4 Estudos sensoriais

Saber a aceitabilidade do produto pelo consumidor € crucial no desenvolvimento
de novos produtos ou produtos submetidos a novas tecnologias. Sabor, odor, flavor,
aparéncia e mastigabilidade sdo os fatores de destaque em uma analise sensorial.
Produtos com aplicacdo de ultrassom em alguma etapa de processo de desidrata¢cdo vém
sendo bastante estudado, porém a avaliacdo sensorial de frutas e vegetais ainda é
escassa. A maioria dos estudos encontrados é referente a produtos carneos e bebidas
(AKDENIZ; AKALIN, 2023; BARRETTO et al., 2020; CARRILLO-LOPEZ et al.,
2021; SHEN et al., 2021).

Konopacka et al. (2017) apresentaram resultados satisfatorios na percepcéo
sensorial de chips de cenoura pré-tratados com ultrassom e tratados enzimaticamente,

principalmente relacionados a coloracdo. Além disso, o efeito positivo na retencdo dos
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carotenoides pode ser a razdo associada a retencdo da coloracdo e melhor aceitacédo
sensorial.

Dias da Silva et al. (2016) realizaram um estudo de pré-tratamentos com
ultrassom e vacuo para secagem de meldo. Foram testados quatro pré-tratamentos,
controle (sem aplicacdo de ultrassom e vacuo), com ultrassom, a vacuo e o combinado
de ultrassom e vacuo. A anélise sensorial do produto final, submetida ao pré-tratamento
com ultrassom e vacuo, apresentou maior retencdo de carotenoides totais e pouco
afetada na cor. O painel sensorial desta condic¢do avaliou os atributos aparéncia, aroma,
sabor e textura por meio de escala hedbnica. As amostras apresentaram valores
superiores a amostra controle (sem pré-tratamento) para os atributos aparéncia, aroma e
sabor. Especificamente para atributo textura, houve comportamento inverso quando
comparado com as amostras controle. Mesmo com valores distintos em cada atributo, as
amostras ndo apresentaram diferenca significativa entre os dois tratamentos — condi¢édo
desejavel juntamente com a reducdo de tempo de secagem, menor perda total de
carotenoides, textura mais suave e melhor preservagéo da cor.

Zhang et al. (2021) avaliaram a influéncia de pré-tratamentos com ultrassom,
ultra-alta pressdo (UHP) e ambas as técnicas na qualidade sensorial de fatias de
morango liofilizadas. O painel sensorial de avaliadores analisou os atributos aparéncia,
aroma textura e gosto com escala hedonica. Em todos os atributos os morangos
liofilizados com pré-tratamentos tiveram boas caracteristicas sensoriais com notas
superiores quando comparado com 0 morango sem pré-tratamento. Este comportamento
estd associado a presenca de antocianinas que proporcionam a cor desejada
“avermelhada”. A reducgédo do teor de oxigénio na amostra a partir de movimentos de
compressdo e expansdo mecanica inibe a decomposi¢cdo da antocianina pelos
mecanismos de oxidacdo. Além disso, as amostras pré-tratadas apresentaram melhor
crocancia, a qual pode ser justificada pela reducdo de umidade associada a quebra da
parede celular durante o pre-tratamento.

4.6. Concluséo

A presente revisdo mostra que o ultrassom é uma tecnologia emergente nao
térmica que esta sendo amplamente empregada como pre-tratamento ou de forma
assistida nos mais diferentes processos de desidratacdo de frutas e vegetais. Resultados
satisfatorios sdo exibidos principalmente em relagéo a intensificacdo da transferéncia de

massa devido aos mecanismos de cavitacao e efeito esponja, minimizando a resisténcia
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externa e facilitando o fluxo massico. De forma secundéaria, um processo intensificado
reduz o tempo de exposicdo do vegetal as altas temperaturas e oxigénio — promovendo,
entdo, melhor conservacgédo dos parametros de qualidade e das propriedades bioativas.

Na desidratacdo osmotica o ultrassom pode melhorar a aderéncia do soluto a
matriz, obtendo um alimento com sabor acentuado. O modo de aplicacdo e o0s
parametros operacionais (tempo de sonicacdo, frequéncia e poténcia) influenciam
fortemente na forma e intensidade com que as caracteristicas Unicas de cada alimento e,
principalmente, a microestrutura sdo afetadas. A intensificacdo da secagem pelo
ultrassom facilita a formacdo de microcanais e acelera a migracdo da umidade
encontrada no centro do produto a superficie do produto. Com isso, tem-se um aumento
da porosidade do alimento e uma melhora de sua percepcao de textura. Além disso,
existe a reducdo no tempo de exposicdo a alta temperatura e melhora na retencdo dos
compostos bioativos. De acordo com o processo e produto final almejado, o ultrassom
pode ser utilizado como coadjuvante nas etapas combinadas de osmo-secagem para
reduzir ainda mais os efeitos térmicos e oxidativos que o alimento est& exposto.

Com a variabilidade de dados na literatura, devem ser avaliadas as condicdes
mais adequadas para cada matriz alimenticia e cada processo de modo que existe uma
melhora, ndo somente nos parametros de cinética, mas principalmente nos aspectos de
qualidade, pois ainda que haja uma tendéncia no estudo de processos auxiliados pelo
ultrassom, o estudo de seu efeito nos parametros de qualidade como cor, textura,

propriedade antioxidante e percep¢ao sensorial sdo escassos.
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Abstract: Sugar solutions such as sucrose, glucose and fructose are often used in
osmotic dehydration processes. Thus, the experimental determination of their
thermophysical properties is a must for designing purposes. Density, specific heat and
thermal conductivity were determined in a wide range of solute concentration (10-60
°Brix) and temperature (273.15-358.15 K). Empirical equations were considered to fit
the experimental data and to evaluate the data behavior. An assessment based on the
Prandtl number was considered to correlate thermal and rheological data. Higher density
and lower specific heat and thermal conductivity values were observed when
temperature decreased and solute concentration increased. Prandtl number behaved
similarly as density, indicating that momentum transfer is favored in comparison with
heat transfer in concentrated solutions at low temperatures. A versatile polynomial
model concerning the significant variables could predict the experimental values for all
solutions with good accuracy (R2>0.9863 and MRE<1.20%). Reported data and
equations showed to be essential for engineering aspects and transport phenomena
analysis.

Practical Applications: Sucrose, glucose and fructose solutions are commonly used in
osmotic dehydration processes to promote solute incorporation, increasing shelf-life and
quality of food products. The availability of thermophysical properties in a wide range
of solute concentration and temperature covers the most of conventional and non-
conventional conditions for designing osmotic dehydration and many other food
processes. Among the unit operations, it could be found pumping, mixing/stirring,
pasteurization, sterilization, evaporation and so on. These data are useful to understand
how properties change when the conditions are altered during the processes. They also
provide important information about momentum and heat transfer through the fluid. By
analyzing dimensionless parameters, as Prandtl number, one phenomenon or other can
be favored under specific conditions. The presence of accurate mathematical models
results in greater agility and reliability in the execution of processes, especially for those

operating in wide ranges of temperature and solute concentration.
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5.1. Introduction

Determining thermophysical properties of carbohydrate solutions is necessary
for designing heat, mass and momentum transfer involved in processes such as osmotic
dehydration of food products. Even though there is a broad database of food solutions,
there is still a lack for solutions containing important carbohydrate such as sucrose,
glucose and fructose in wide ranges of temperature and solute concentration.

Sucrose, for example, is a very common disaccharide composed by fructose and
glucose monomers. It is widely used in the most traditional process of osmotic
dehydration due to its low cost and sweetener potential. Additionally, it behaves as
polyphenol oxidase effective inhibitor and prevents the loss of volatile compounds of
interest (DEHGHANNY A; HOSSEINLAR; HESHMATI, 2018).

The fructose monosaccharide is naturally found in fruits, honey, vegetables and
syrups. It has a sweetness level 30—80% higher when compared to sucrose — being this
percentage dependent on the serving temperature (KEIM; STANHOPE; HAVEL,
2016). It can be obtained from glucose-fructose mixture through separation processes
such as ion exchange chromatography techniqgue (HEINONEN et al., 2018),
nanofiltration (MOULIK et al., 2015) and crystallization (SILVA et al., 2010). The
commercialization of fructose has also been boosted not only due to its sweetener
potential but also to its high osmotic pressure and high solubility. These characteristics
prevents the formation of sugar crystal in food products subjected to osmotic
dehydration, for example (BARREIROS; BOSSOLAN; TRINDADE, 2005; MOULIK
et al., 2015).

Glucose is another monosaccharide found in the composition of most food
products. Bioprocesses, as the enzymatic hydrolysis of starches, are alternatives for
producing glucose syrup for the most diverse applications (VAN DER MAAREL et al.,
2002). Food dehydrated with osmotic solutions of glucose and fructose demonstrated to
be more impregnated as a consequence of their low molecular weight when compared to
sucrose solutions (OLIVEIRA et al., 2016).

However, the design of osmotic dehydration processes depends not only on the
osmotic solutions but also on their solute concentration and working temperature —
which leads to solutions with different thermophysical properties. Diffusion rate of food
moisture and solute as well as weight gain by the product is expected to increase with
increasing temperature and solute concentration, mainly if these conditions are applied
in the early stages of process (RAMYA; JAIN, 2017). A wide range of solute
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concentration and temperature are commonly reported in literature to be used in osmotic
dehydration, being them between 30 and 60 °Brix and from 293.15 up to 333.15 K,
respectively (AMAMI et al., 2017; BARMAN; BADWAIK, 2017; BOZKIR et al.,
2019; ASSIS; MORAIS; MORAIS, 2016).

The agitation of the medium also affects the dehydration kinetics by reducing
the resistance to mass transfer in the liquid-side and keeping constant the driving force
by the rise in the momentum transfer (RASTOGI et al., 2002). These two phenomena
(heat and momentum transfer) can be correlated by dimensionless analysis based on the
Prandtl number, which also demands information about the thermophysical properties
of the solutions. This analysis provides a picture of the facility to occur momentum
transfer, given by kinematic viscosity, in comparison with heat transfer, given by the
thermal diffusivity. Moreover, it relates temperature and velocity profile as well as their
boundary layer thickness with the magnitude of the Prandlt number (HAYAT et al.,
2016).

The availability of thermophysical data and mathematical models for sugar
solutions fulfills other needs in addition to osmotic dehydration processes. It is also
extremely important for designing basic unit operations that involves the handling of
sugar solutions in the production of jellies (FIGUEROA; GENOVESE, 2019), ice
cream (WICHAMANEE; ACHARAPHAN; SANTAD, 2016) and chocolates
(OSTROWSKA-LIGEZA et al., 2019), for example.

In literature, there is a data scarcity regarding density of carbohydrate solutions.
The existing data are reported in small ranges of temperature or solute concentration —
reinforcing the need by the data scanning in wider ranges than the ones commonly
found. In the study of Darros-Barbosa, Balaban and Teixeira (2003), density of sucrose,
glucose and fructose solutions were punctually reported in the concentrations of 1, 10
and 50 °Brix and temperatures of 288.15, 293.15, 298.15 and 313.15 K. Raventos et al.
(2007) presented density values for sucrose, glucose and fructose solutions in
concentrations between 5 and 40 °Brix at low temperatures (from 270.55 to 295.65 K),
when working with cryo-concentration. Ali et al., (2014) determined the density of
aqueous solutions of glucose and sucrose with concentrations of ~0.2 to ~1.8 °Brix at
temperatures between 298.15 and 313.15 K.

On the other hand, thermal properties (specific heat, thermal diffusivity and
thermal conductivity) of simple carbohydrates solutions are even more difficult to find

in the literature, regardless the conditions of temperature and concentration. Their


https://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S1350417716304473#!
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accurate determination provides reliable data for understanding and designing heat
transfer processes. Techniques as differential scanning calorimetry (DSC) have been
proven to be very accurate in determining specific heat of food products (LEILA et al.,
2019; PARNIAKOVA et al., 2018; CASTILHOS et al., 2018). Systems properly
designed with electrical resistance and metallic cell also demonstrated to be useful and
accurate for determining thermal conductivity (COSTA; SILVA; VIEIRA, 2019), while
thermal diffusivity can be easily obtained by correlating the aforementioned properties.
Therefore, this study was focused on the experimental determination of density,
specific heat and thermal conductivity for sucrose, glucose and fructose solutions in
wider range of solute concentration (10 to 60 °Brix) and temperature (273.15 to 358.15
K) than the ones found in literature. A proper mathematical modeling was used to
accurately predict the experimental data as well as to evaluate how the studied
properties behave when solute concentration and/or temperature changed. Together with
previously reported data of viscosity (TELIS et al., 2007), an unprecedented
dimensionless analysis based on the Prandtl number was presented to correlate thermal

and transport properties for the studied solutions.

5.2. Materials and Methods
5.2.1. Samples Preparation

Sucrose, glucose and fructose solutions were prepared by dissolving analytical
grade solutes (Sigma Aldrich, Germany) in distilled water. Using a semi analytical
balance with precision of + 0.01 g (AUX220, Shimadzu, Japan), different
concentrations were obtained for each solute: 10, 20, 30, 40, 50 e 60 °Brix, considering
that 1 °Brix is equivalent to 1 g of soluble solids (solute) per 100 g of solution. The
solutions were kept under magnetic stirring (C-MAG HS 7, IKA, USA) for 1 hour at a
temperature of 333.15 K, until the solute was completely dissolved.

5.2.2. Density (p) measurements

The density (p) of the sucrose, glucose and fructose solutions were determined in
a DMA 4500M density meter (Anton Paar, Austria). Before starting the measurements,
the equipment was calibrated with air and deionized water. The equipment was
programmed to perform measurements at 273.15, 278.15, 283.15, 288.15, 293.15,
298.15, 308.15, 313.15, 318.15, 323.15, 328.15, 333.15, 338.15, 343.15, 353.15 and

358.15 K for each solution under each concentration studied. The analyses were carried
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out in triplicate using a sample volume of approximately 2 mL. The results obtained

were transferred to the computer through a data acquisition system.

5.2.3. Specific heat (cp) measurements

The specific heat values (cp) of the sucrose, glucose and fructose solutions were
determined through a differential scanning calorimeter (model DCS 8000, Perkin
Elmer, Shelton, USA), which evaluated the energy changes in the material based on a
heat flow.

The determinations followed the ASTM E-1269-05 method for thermally stable
solids and liquids (ASTM, 2005), in which 24.01 + 0.04 mg aluminum pots (ref 0219-
0062, Perkin Elmer, USA) were used as containers, and approximately 5 puL of sample
were inserted for subsequent hermetic sealing.

The equipment calibration was carried out with indium (T=429.75 K; AH=28.45
kJ-kg™) by applying a heat flow of 283.15 K-min'* along with nitrogen purge gas with
99.5% purity at 20 mL-min’. Sapphire discs with 3 mm diameter (ref 0219-1268,
Perkin Elmer, Shelton, USA) were used as a reference material (ARCHER, 1993).

The samples, the reference material and the baseline were submitted to the same
thermal program: isothermal at 273.15 K for 4 min; 10 K:-min? heat flow until the
temperature reached 363.15 K to be, then, kept isothermal for another 4 min. The
specific heat was calculated in triplicate at the temperatures of 273.15, 278.15, 283.15,
288.15, 293.15, 298.15, 308.15, 313.15, 318.15, 323.15, 328.15, 333.15, 338.15,
343.15, 353.15 and 358.15 K using the data acquired by the PYRIS 10.1 software
(Perkin Elmer, Shelton, USA). Equation (5.1) was used to calculate the specific heat ¢,
(I-kg-K1), in which Ds is the vertical displacement between the sample curves and the
reference material curve at a given temperature (mW), @ is the heat flow (K-s) and Ws

is the sample mass (kg).

D
Cp=> (5.1)
W, 6

5.2.4. Thermal conductivity measurements

Thermal conductivity (1, W-m™-K?1) of the carbohydrate solutions was
experimentally measured based on the steady-state technique, similarly as done by
Costa, Silva and Vieira (2018) for acai-berry pulp. The apparatus, exemplified in Figure
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(5.1), consists of a jacketed cylindrical cell with 106 cm of length, 9.8 cm of inner
diameter and 12.2 cm of outer diameter. It was made of stainless steel with both ends
isolated with Teflon discs (1 cm thickness x 17 cm diameter) to prevent axial heat
transfer. Along the axis of the cell, a thermal resistance of 200 W is placed to emit a
uniform heat flux to the samples during the experiments. A laboratory DC power supply
(MPS-3006D, Minipa, S&o Paulo, Brazil) was used to regulated the power input with a
stability of 0.05%. Type J thermocouples were placed between the surfaces of the
resistance and the inner cylinder to monitor the temperatures, which were recorded
using a data logger (NI 9213, National Instruments, Austin, USA). The program used
for data acquisition was the LabVIEW software (National Instruments, Austin, USA).
The whole cell was immersed in cold water, provided by a thermostatic bath (MA-184,
Marconi, Sao Paulo, Brazil), which controls the temperature in the surface of the cell.
The cell was calibrated with water and glycerin as detailed in literature (DICKERSON,
1965).

Power

Supply

Thermocouples

r —
L
Stirrer

Data Acquisition
System

(-

-
Heater Tube

™~ Sample

I R T v
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Bath

Figure 5.1. Apparatus used for measuring effective thermal conductivity.

Cell was loaded with the specific carbohydrate solution to perform the

measurements in triplicate. Then, temperature profile was monitoring during heating at
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constant heat flux. When the difference of temperature was almost constant, steady state
conditions could be reached and thermal conductivity 1 (W-m*-K?) could be
calculated. In this case, heat conduction inside the cell can be described by the Fourier
equation in cylindrical coordinates, considering boundary conditions of constant

temperature at the two concentric cylindrical surfaces, as given by Equations (5.2)-(5.4).

aq oT
Ao (T 5.2
pos (T) o (52)
T(r=R)=T, (5.3)
T(r=R,)=T,
(r=R;) 54
The integral form of Equation (5.2) results in Equation (5.5):
Iog(sz
=4 R, (5.5)
2n(T,-T,)

where ¢ is the heat flux in the thermal resistance (W); r the radius (m); R1 and R>

respectively the external and internal radius of the cylinder (m); S the surface area of a
cylinder of radius r (m?); T the temperature (K); T1 the steady state temperature at the
internal cylinder (K); T2 the steady state temperature in the thermostatic bath where rhe
cell was immersed (K); and A the thermal conductivity of the sample at the average
temperature (T1+T2)/2 (W-m*-K™).

5.2.5. Determination of Prandtl number

The phenomenon of heat and transport transfer can be correlated by the
dimensionless Prandtl number (Pr) in order to evaluate the facility to occur fluid
transport in relation to heat transfer. Thus, it can be determined by the relation between
the rate of momentum, given by the kinematic viscosity (v=dynamic viscosity («)/p),
and the heat transfer diffusion, given by thermal diffusivity (a=A/pcp), as shown in
Equation (5.6) (KHAN et al., 2017):
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Y i
pr=-LP ==t (5.6)

In this work, Prandtl number (Pr) was calculated using the experimental mean
values of density, specific heat and thermal conductivity for all of the three solutions
and the values of dynamic viscosity, reported by Telis et al. (2007), for the same
carbohydrate solutions.

5.2.6. Mathematical Modeling

The experimental data of density p (kg-m=), specific heat ¢, (kJ-kg™-°C?) and
thermal conductivity 4 (W-m™.K™1) of the sucrose, glucose and fructose solutions were
used to fit four different mathematical models (Table 5.1). These models correlate the
corresponding property with temperature T (K) and solute concentration X (°Brix). The
STATISTICA 7.0 software was used for the data fitting procedure. The choice of the
best model to represent the thermophysical properties for the carbohydrate solutions
was made based on the coefficient of determination (R?) and mean relative error (MRE).

Table 5.1. Mathematical models used to fit the experimental data of density, specific

heat and thermal conductivity of sucrose, glucose and fructose solutions.

Model Equation
b
f= a~exp(ﬁj-exp(cx) (5.7)
b c
p= a~exp(ﬁj- X (5.8)
p=a-exp(bX) T (5.9)

B=a+(0X)+(cX?)+(dT)+(eT?)+ f(XT) (5.10)

*f refers to the property studied; a, b and c refer to the model parameters; R is the gas
constant (8.314 J-molt-K™1) T is the temperature (K) and X is the solute concentration
(°Brix).

In Table 5.1, the Equation (5.7), (5.8) and (5.9) were commonly used in the
literature for the thermophysical properties of food products (CASTILHOS et al., 2017,
RIBEIRO et al., 2017). The Equation (5.10) is a generic empirical model that uses the
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significant (p<0.05) linear and quadratic parameter that influenced each experimental

property.

5.3. Results and Discussion
5.3.1. Density (p)

The mean values and standard deviations for density of the sucrose, glucose and
fructose solutions were calculated and are shown in Table 5.2. The data ranged from
978.99 to 1191.08 kg:m, 981.79 to 1195.13 kg-m™ and from 980.45 to 1193.63 kg-m™

for sucrose, glucose and fructose, respectively.

Table 5.2. Means and standard deviation for the density of sucrose, glucose and

fructose solutions at different solute concentrations and temperatures.

Solute concentration

Temperature (°Brix)
Carbohydrate (K) 10 20 30 40 50 60
Density (kg-m™®)
273.15 1040 £ 6 1068 £ 6 1097 £ 7 1127 £ 7 1158 + 8 1190 £ 5
278.15 1040 £ 1 1069 £ 4 1097 £ 5 1127 +£1 1158 £ 5 11912
283.15 1040 £ 2 1067 £ 4 1096 + 2 1127 +2 1158 + 1 1191 +2
288.15 1039 £ 2 1066 £ 1 1095+ 1 1126 £ 2 1157 +1 1191 +4
293.15 1038+ 1 1065+ 2 1094 £ 3 1123+ 6 11571 1190+ 3
298.15 1036 £ 1 1063+ 1 1092 + 2 1123 +2 1156 + 2 1191 +7
308.15 1030+ 4 1058 £3 1087 £ 3 1119+ 6 1152 £ 2 1188 +5
Sucrose 313.15 1028 £3 1056 £ 5 1085+ 3 1118 +1 1151 +£2 1186 £ 4
318.15 1023 +£3 1052+ 1 1083+ 1 1115+ 2 1150+ 4 1185+ 7
323.15 1020+ 4 1050 £ 4 1081 +3 1112 +7 1147 +1 1184 + 6
328.15 1014 £9 1046 £ 1 1078 £ 1 1111 +£2 1145+ 1 1181 +4
333.15 1010+ 1 1041 +£2 1074 £5 1107 £ 6 1143 +1 11776
338.15 1005+ 3 10371 10711 1105+ 1 1140+ 4 1177 +5
343.15 999+ 1 1033 +1 1068 £ 1 1102 +1 1138+ 1 1173+ 2
353.15 986+ 1 1023 +1 1059 + 2 1096 £ 1 1132 +2 1166 £ 6
358.15 9795 1018+ 1 1056 £ 5 1093 +1 1128 +1 1163+ 1
273.15 10406 1068+ 11 1099+8 1129+8 1160+11 1191+4
278.15 1041+9 1072+11 10999 1128 + 7 1160+8 1193 %11
283.15 1041+9 1068 +13 1098 +13 1129+14 11607 1191 +8
288.15 1041+13 1068 +7 1097 £ 4 1128 £ 7 1159+ 3 1193+ 6
293.15 1039 +4 1066 £ 4 1097 £ 2 1123 +2 1159 + 2 1191 +3
298.15 1037 +7 1064 £ 4 1094+5 1125+11 11584 1195+ 6
308.15 1030+ 1 1058 £2 1088 + 2 1118+6  1153+15 1192+4
Glucose 313.15 1030+ 7 1059 £ 6 1085+ 7 1119+9 1153+ 7 1186 £ 6
318.15 1024 £3 1053+ 6 1085 + 6 1116 £ 2 1153 +£2 11895
323.15 1022 £7 1052 £5 1083+4 1112+11 11498 1187 +£8
328.15 1012 £ 3 1047 £ 6 1079+ 6 1112 £ 7 1147 +1 1185+ 8
333.15 1012+15 10421 1073+ 1 1107 £ 2 1144 + 4 11777
338.15 1007+1 1039+10 10737 1107+ 13 1143 %1 1180+ 8
343.15 1000 £ 3 1034 £7 1069 + 2 1104 £ 2 1139+ 3 1175+ 8
353.15 987 +3 1024 £3 1060 £ 3 1097 £3 1134 +£3 1165+ 4
358.15 982+5 1019+1 1059+ 2 1094 £ 2 1130+ 2 1165+ 13
273.15 1042 £7 1068 £ 7 1100+ 10 1130+10 1160+11 11946
278.15 10435 1069+6 1100+11 1129+4 1161+10 1191+2
283.15 1040 £ 2 1067 £ 6 1095+ 3 1126 £ 3 1158 £ 2 1193+ 6
288.15 1038 £3 1067 £2 1098 + 2 1128 +3 1160 £ 2 1192 + 2
293.15 1040 £ 2 1067 £2 1096 £ 5 1127 £ 8 1159 + 2 1193 +4
Eructose 298.15 1038+ 3 1065 +2 1096 + 2 1122 +2 1158 +2 1191 %10
308.15 10335 1061 £ 6 1090 £ 6 1119+ 8 1154 £ 7 1189+ 7
313.15 1027 £2 1056 £ 7 1086 + 6 11171 1152 +2 1191 +6
318.15 1026 £ 4 1057 £3 1083 +1 1118+ 4 1152 +5 1185+ 7
323.15 1020 £3 1051 +£3 1083 £ 2 1114+10 11514 1187 +9
328.15 1018+14 10493 1080 £ 3 11101 1147+ 1 1186 + 7

333.15 1007 1 1044 +3 1076 + 8 1110+ 8 1145+ 2 1183 +9
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338.15 1007 +3 1038 +3 1070+ 2 1105+3 1142 +3 1175+8
343.15 1001 +£1 1035+3 1070+ 1 1104 £ 2 1141 +1 1178 £3
353.15 988+ 1 1026 £ 1 1063 + 2 1099 + 2 1134 +3 11708
358.15 980+5 1019+1 1057 + 6 1094 +1 1131+1 1162 +2

As seen as slightly higher density values were obtained for fructose solutions
under similar conditions, it is advisable that industries design their equipment based on
these data so they can handle different carbohydrate solutions appropriately. On the
other hand, the density of the solutions should be adequately analyzed to avoid higher
values in comparison with the food products subjected to osmotic dehydration
processes. In this situation, mass transfer is hindered as a consequence of the food
floating and its partial exposure to the external medium instead of the complete
immersion into the sugar solution (RAMYA; JAIN, 2017). Because denser fluids tend
to require more energy for pumping and stirring, finding optimized conditions to
compensate energetic expenses with the improved Kinetics is necessary.

The experimental data of sucrose, glucose and fructose solutions were very
similar (maximum deviation of 3%) to that observed by Darros-Barbosa, Balaban and
Teixeira (2003) for sucrose, glucose and fructose solutions at equivalent solute
concentration and temperature. It evidenced the reliability of the method to obtain
results in wider ranges of solute content and temperature of those reported by the
authors. Similar results were also reported by Jagannadha Rao, Madhusweta Das and
Das (2009) for density of other products such as sugarcane, palm heart and date palm
juices.

The graphical representation of the density values gives a picture about their
behavior when temperature and solute concentration changed. Figure 5.2a-c showed that
density values increased as the solute concentration increased for all the solutions,
indicating that higher mass occupied the same volume as the carbohydrates are added to
the solutions. The increase in density values with increasing carbohydrate concentration
was probably due to the partial replacement of water by carbohydrate molecules. The
carbohydrate presented a greater positive contribution to the density of the solution

compared to the water molecules.
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Figure 5.2. Density (p), specific heat (cp) and thermal conductivity (1) for (a, d, g)
sucrose, (b, e, h) glucose and (c, f, i) fructose solutions as functions of solute
concentration (°Brix) and temperature (K).

On the other hand, the same Figure (5.2a-c) showed that density was inversely
proportional to the temperature: it increased as the temperature decreased. The same
behavior is observed for different products, such as grape juice Merlot (CASTILHOS et
al., 2018), meat extract (POLACHINI et al., 2016), Malay Rose apple pulp (FONTAN

et al., 2018), juices and syrups from a non-centrifugal sugar cane production process
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(ALARCON et al., 2020) and Hancornia speciosa G. (“mangaba”), Annona muricata L.
(“graviola”) and Eugenia uniflora Berg (“pitanga”) pulps (VARELA et al., 2017). The
decrease in density values as the temperature increased may be related to the agitation
level of the molecules. Increasing the temperature makes the molecules in solution to
move away from each other, causing the volume expansion — thus, decreasing density
(POLACHINI et al., 2016).

5.3.2. Specific heat (cp)

The means and standard deviations of the measurements obtained in triplicate
for the specific heat of the sucrose, glucose and fructose solutions were calculated. They
are shown in Table 5.3 for the whole range of solute concentrations and temperatures.
The experimental data ranged from 2.89 to 4.09 kJ-kg*-K™, 3.03 to 4.20 kJ-kg*-K* and
from 3.06 to 4.24 kJ-kglK™? for sucrose, glucose and fructose, respectively. Thus,
fructose solutions require a slightly greater amount of energy to increase its
temperature, followed by glucose and sucrose.

Table 5.3. Means and standard deviation for the specific heat of sucrose, glucose and

fructose solutions at different solute concentrations and temperatures.

Solute concentration

Temperature (°Brix)
Carbohydrate F()K) 10 20 30 20 50 60
Specific heat (kJ-kgt-K™)
273.15 3.88+0.04 368+0.02 352+000 335004 313+x0.01 2.89+0.01
278.15 392+001 371+0.04 356+005 339+0.04 312+0.03 2.91+0.02
283.15 394+003 372+0.07 357+004 339+0.05 3.16+0.03 2.93+0.03
288.15 3.96+0.05 3.71+0.04 358+002 340+0.04 318+0.02 2.93%0.03
293.15 397+0.03 372+0.03 359+004 342+0.01 3.19+0.03 2.95+0.02
298.15 399+0.05 376+x0.05 358+004 342+0.04 319+0.02 296+0.01
308.15 398+0.01 378+x0.01 361+001 341+001 320+0.08 2.97=+0.01
Sucrose 313.15 400+002 376+001 361+0.04 344+004 322+006 299+0.04

318.15 401+005 378+004 361+001 344+0.05 324+001 3.02+0.00
323.15 402+006 3.79+x004 363+x003 346+0.04 325+0.06 3.05%0.01
328.15 405+002 381+005 364+005 346+0.01 3.27+0.01 3.06+0.03
333.15 405+005 381+003 365+002 349+0.02 329+0.04 3.090.01
338.15 408+001 383+x004 366+x001 351+0.05 331+£0.01 3.12%0.01
343.15 408+002 380+005 367+001 351+0.04 333+0.01 3.14%0.01
353.15 407+002 383+004 367+003 354+0.02 336+0.01 3.19%0.02
358.15 409+005 384+001 370+0.01 3.54+0.02 3.37+0.01 3.22+0.04
273.15 398+006 385+003 370+0.04 351+0.06 3.29+0.03 3.03+0.02
278.15 400000 387x000 3.72+001 353+0.01 330+0.05 3.04%0.01
283.15 402+001 387x000 372+001 354+0.03 3.30+0.03 3.05%0.02
288.15 403+002 389+005 373+001 355+0.01 331+£0.01 3.06+0.01
293.15 405+001 391+005 3.74+001 356+0.02 3.33+0.02 3.08+0.02
298.15 406+002 391+002 375004 357+0.01 3.34%0.03 3.09%0.01
308.15 409+004 394+001 3.77+002 3.60+0.05 336+0.05 3.13+0.04
Glucose 313.15 410+004 396+005 3.78+0.04 3.60+0.04 337+0.05 3.14%0.05
318.15 411+007 396+003 380+0.04 3.61+0.06 3.40+0.03 3.17=+0.02
323.15 412+004 397+002 381+003 3.63+0.03 341+£0.02 3.19%0.01
328.15 414+001 398+001 381+002 3.64+0.04 343+£0.02 3.21+0.02
333.15 414+005 399+003 382+0.03 3.65+0.01 344+0.03 3.24=x0.01
338.15 416+001 400+001 384+003 366+0.01 347+0.01 3.26%0.01
343.15 417+003 401+008 385+002 3.69+0.03 348+0.02 3.29+0.03
353.15 419+006 402+x004 386+0.04 3.70+0.04 352+0.04 3.34x0.05
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358.15 420+0.07 4.03+0.07 387+0.03 3.72+004 354+0.06 3.38+0.03

273.15 402+0.07 390+0.02 3.73+0.05 356+0.03 332+0.02 3.06+0.01
278.15 404+001 390+004 375+0.04 355+0.01 3.31+£0.08 3.07+0.01
283.15 406+001 391+0.02 376+001 357+001 334+0.01 3.08+0.01

288.15 407+001 393+0.02 377001 359+001 334+001 3.08%0.01
293.15 409+001 393+0.04 377003 360+004 337+0.01 3.10%0.01

298.15 410+0.01 395+0.00 3.78+0.02 3.60+0.01 337+0.01 3.12+0.05
308.15 412+006 398+003 381+0.04 3,62+0.07 3.40+0.04 3.15+0.04
Fructose 313.15 414+0.03 398+0.04 3.82+0.05 364+002 341+0.03 3.18=%0.05
318.15 416+006 400+003 383+003 365+0.04 343+0.02 3.20+0.03
323.15 417+0.03 4.01+0.02 384+002 366+005 344+0.02 3.22+0.03
328.15 417+0.10 4.02+0.01 3.85+0.02 3.67+0.04 346+0.02 3.24+0.03
333.15 419+003 403+004 387+006 3.69+0.05 3.48+0.02 3.27=+0.05
338.15 419+0.02 4.04+0.01 387+002 369+000 349+0.01 3.29+0.03
343.15 420+001 404+006 389+001 3.72+0.01 352+0.00 3.31+0.01
353.15 422+005 4.07+0.04 389+005 3.74+0.03 355+0.02 3.38+0.06
358.15 424+0.04 4.07+0.04 392+0.03 3.76+0.03 3.58+0.03 3.41+0.02

The values showed an inverse behavior compared to that of density, decreasing
the specific heat as the solute concentration increased. Such trend could be better seen
in Figure 5.2d-f. Lower carbohydrate concentrations make the specific heat to increase
mainly due to the higher specific heat capacity of pure water when compared to
carbohydrates (COSTA et al., 2018).

Regarding the temperature, Figure 5.2d-f also showed that specific heat slightly
increases with increasing temperature. This same trend was noticed for Cabernet
Sauvignon grape juice (CASTILHOS et al., 2017), Merlot grape juice (CASTILHOS et
al., 2018), juices and syrups from a non-centrifugal sugar cane production process
(ALARCON et al., 2020), meat extract (POLACHINI et al., 2017), pequi pulp (SOUZA
et al., 2016) and papaya puree (TANSAKUL et al., 2012). So, it could be assumed that
diluted solutions demand more energy to increase the temperature than concentrated
solutions with the same mass. This required energy tends to increase slightly as the
solution temperature increases over a given process. Although the previously cited
studies presented close values at similar solute concentrations and temperatures, the
distinct compositions make them to differ among each other — highlighting the need to
determine the properties for each product specifically. These studies also employed the
differential scanning calorimetry technique, reinforcing its efficiency and reliability for
detecting small variations in energy without any specific requirements for sample
preparation (PARNIAKOVA et al., 2018).

5.3.3. Thermal conductivity (4)
The mean values and standard deviations for thermal conductivity of the

sucrose, glucose and fructose solutions were obtained as shown in Table 5.4. The data
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ranged from 0.43 to 0.59 W-m™*-K?, 0.39 to 0.58 W-m*-K* and from 0.39 to 0.54

W-m™-K-1 for sucrose, glucose and fructose, respectively.

Table 5.4. Means and standard deviation for the thermal conductivity of sucrose,

glucose and fructose solutions at different solute concentrations and temperatures.

Solute concentration

Temperature (°Brix)
Carbohydrate (K) 10 20 30 40 50 60
Thermal Conductivity (W-m*.K?)
273.15 057+000 053+000 048+000 045+000 043+0.00 0.43+0.00
278.15 056+0.00 053+000 049+000 045+000 043+001 0.43+0.01
283.15 056+0.00 053+001 048+000 045+000 044+0.00 0.44:+0.00
288.15 057+000 053000 049000 045+000 043+0.00 0.43:+0.00
293.15 057+000 053000 049000 046000 044+0.00 0.44+0.00
298.15 0.57+000 053+000 048+000 046+000 044+001 0.44+001
308.15 057+000 053001 049+000 046+000 044+0.00 0.44+0.00
Sucrose 313.15 058+0.00 053+000 049+001 046+000 043+0.00 0.43:+0.00
318.15 0.57+000 053+0.00 049+000 046+0.00 044+0.00 0.44+0.00
323.15 058+0.00 053+000 049000 046+000 044+0.00 0.44+0.00
328.15 057+0.00 053001 048+000 046000 044+0.00 0.44:+0.00
333.15 0.58+000 054+000 050+0.00 046+0.00 044+0.00 0.44+0.00
338.15 058+0.00 053000 050+000 047000 044+0.00 0.44:+0.00
343.15 059+000 055+001 050+000 046+000 044+0.00 0.44:+0.00
353.15 0.59+000 054+000 050+0.00 047+0.00 044+0.00 0.44+0.00
358.15 0.59+0.00 054+0.00 0.49+0.00 047+0.00 0.45+0.00 0.45+0.00
273.15 056+000 052+001 047+0.00 043+000 041+000 0.39+0.01
278.15 0.56+0.00 052+000 048+000 043+0.00 041+0.00 0.39+0.01
283.15 056+0.00 052+000 048+000 044+001 042+001 0.39:+0.00
288.15 057+000 052+001 047+0.00 0.44+000 042+0.01 0.39+0.00
293.15 057+000 052+000 048+000 0.44+000 042+0.00 0.39+0.00
298.15 057+0.00 052+000 048+000 044+001 042+0.00 0.39:+0.00
308.15 057+000 053+001 049+000 0.44+000 042+0.00 0.39+0.01
Glucose 313.15 056+000 052+001 048+000 0.44+000 042+0.00 0.40+0.00
318.15 056+0.00 052+000 048+000 044+000 042+0.00 0.39:+0.00
323.15 057+0.00 053000 048+000 044+000 042+0.00 0.40+0.00
328.15 056+000 052+000 048+000 044+000 042+0.00 0.40+0.00
333.15 057+0.00 052+000 049000 044+000 042+0.00 0.40:+0.00
338.15 056+0.00 053000 049+000 044000 042+0.00 0.41:+0.00
343.15 058+000 052+000 049+000 044+000 043+0.01 0.40+0.00
353.15 057+000 053001 049000 045+000 043+0.00 0.40:+0.01
358.15 0.58+0.00 053+0.01 048+000 0.45+001 043+0.01 0.41+0.00
273.15 052+000 050+000 046+000 042+000 040+0.00 0.39+0.00
278.15 052+001 050+£000 046+000 042+000 041+0.00 0.39:0.00
283.15 053+000 050+0.00 045+000 042+0.00 041+0.00 0.39+0.00
288.15 052+000 050+001 046+000 042+001 041+0.00 0.39+0.00
293.15 053+0.00 050+£000 046+000 042+000 041+0.00 0.39:+0.00
298.15 053+000 050+000 046+000 043+0.00 041+0.00 0.39+0.00
308.15 053+000 050+000 047+000 043+000 041+0.00 0.39+0.00
Fructose 313.15 052+0.00 050+£000 046+000 043+000 041+0.00 0.39:+0.00
318.15 053+001 050+000 046+000 043+0.00 041+0.00 0.40+0.00
323.15 053+001 050+000 046+000 043+0.00 041+0.00 0.39+0.00
328.15 053+0.00 050+£000 046+000 043+000 041+001 0.40:+0.00
333.15 053+000 050+000 046+000 043+0.00 042+0.00 0.40+0.00
338.15 053+000 050+000 047+0.00 043+0.00 042+0.00 0.40:+0.00
343.15 053+0.00 051+001 046+000 043+001 042+0.00 0.40+0.00
353.15 053+000 051+000 047+000 043+0.00 042+0.00 0.40:+0.00
358.15 0.54+0.00 051+0.00 047+0.00 0.44+0.00 0.42+0.00 0.40:+0.00
Slightly higher values were observed for sucrose, followed by glucose and

fructose. It means that osmotic solutions composed by sucrose conduct thermal energy

better than fructose, for example. In other words, the steady-state of heat transfer in

osmotic dehydration processes can be more easily established for solutions with higher
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thermal conductivity. Such temperature control is desired since changes may occur due
to changes in the room temperature or even as a consequence of the presence of
assisting technologies as ultrasound (NOWACKA et al., 2017).

In general, the experimental values increased with increasing temperature and
decreasing solute concentration (Figure 5.1.2g-i). Muramatsu, Tagawa and Kasai (2005)
reported similar behavior for thermal conductivity of fructose solutions at conditions
close to the ones determined in the present study. These authors also reported higher
values for pure water in comparison with fructose solutions, indicating that fructose
acted as a barrier to thermal conduction similarly as found for the other carbohydrate
solutions. The differences among the carbohydrate solutions may be due to their own
composition and structure that facilitates or raise difficulties to the heat transfer. Such
differences can be seen not only among the carbohydrate solutions but also in other
food products (JAGANNADHA RAO et al., 2009; TANSAKUL et al., 2012; COSTA
et al., 2018), which showed close thermal conductivity values at similar conditions with
slight differences related to the composition.

5.3.4. Prandtl number (Pr)

Making use of the experimental data of viscosity (Telis et al., 2007), showed in
Table 5.S1 from the supplementary file, and the presented data for specific heat and
thermal conductivity, the Prandtl number (Pr) could be calculated. Comparing Pr in a
same range of temperature (308.15 and 358.15 K) and solute concentration (10 to 60
°Brix), it was obtained: from 1.96 to 193.93 for sucrose solutions, 2.03 to 130.36 for
glucose solutions and from 2.03 to 119.34 for fructose solutions (Table 5.5).

Table 5.5. Calculated Prandtl numbers for sucrose, glucose and fructose solutions at

different solute concentrations and temperatures.

Solute concentration

Temperature (°Brix)
Carbohydrate (K) 10 20 30 40 50 60
Prandtl Number (dimensionless)
273.15 1346 2657 4595 109.07 296.31  1532.70
278.15 1244 2225 3750  86.36 217.83  1091.44
283.15 11.26 1886 3433  74.62 196.73 843.36
288.15 9.83 1578 2728  56.32 140.96 561.20
Sucrose 293.15 885 1371 23.63  46.57 109.84 420.06
298.15 795 1197 1981  38.79 84.28 325.80
308.15 6.24 9.60 1525  28.07 63.37 193.93
313.15 5.69 854 1329  16.89 47.06 158.65

318.15 5.17 759  11.07 21.46 37.18 131.49
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323.15 4.61 7.00 10.02 18.99 35.30 108.92
328.15 4.09 6.42 9.08 16.80 26.40 88.56
333.15 3.62 5.74 7.71 15.15 22.17 75.05
338.15 3.15 5.35 6.79 13.35 18.10 63.76
343.15 2.93 4.80 6.30 12.44 17.70 55.29
353.15 2.23 4.18 5.01 10.10 11.57 42.61
358.15 1.96 3.88 4.44 9.27 9.82 38.21
273.15 1383 27.89 46,59 104.35 el il
278.15 12.03 23.20 37.47 81.50 el il
283.15 1264 20.01 3381 70.02 el il
288.15 9.91 16.83  27.90 53.07 el il
293.15 8.89 14.62  23.52 44.04 el il
298.15 7.66 12.58 19.45 36.60 70.12 il
308.15 7.09 9.99 15.10 27.11 52.86 130.36
Glucose 313.15 5.93 8.97 13.27 16.02 39.18 103.25
318.15 5.19 7.97 1141 20.21 31.63 84.96
323.15 5.25 7.32 10.36 17.99 29.70 69.34
328.15 4.20 6.69 8.90 15.89 22.01 57.55
333.15 3.70 6.11 7.88 14.16 18.64 48.78
338.15 3.18 5.58 6.79 12.71 15.04 40.80
343.15 3.31 5.29 6.40 11.70 14.92 36.07
353.15 2.26 4.38 5.02 9.63 9.40 27.67
358.15 2.03 4.09 4.43 8.80 8.11 24.22
273.15 1449 2796 4340 10116 231.21 904.98
278.15 1232 2291 3453 78.49 171.77 654.15
283.15 1290 19.83 36.04 67.70 157.50 500.53
288.15 1041 16.66 26.51 51.39 108.88 332.75
293.15 9.12 1461 2241 42.58 86.54 252.71
298.15 7.95 12.67 17.66 35.30 65.89 193.95
308.15 7.21 10.12  15.88 26.18 49.63 119.34
Fructose 313.15 6.12 8.86  12.56 15.63 37.42 95.63
318.15 5.26 793  10.37 19.62 30.34 77.21
323.15 5.42 736  10.69 17.45 28.35 64.37
328.15 4.24 6.66 8.52 15.41 20.74 52.93
333.15 3.78 6.10 7.61 13.82 17.70 45.13
338.15 3.23 5.62 6.25 12.27 14.12 38.00
343.15 3.50 5.19 6.87 11.39 14.41 33.59
353.15 2.40 4.39 4.72 9.33 8.77 25.31
358.15 2.03 4.09 4.25 8.56 7.50 22.10

***yiscosity data not available in literature.

In general, sucrose solutions presented slightly higher Pr values — being in

agreement with the trends observed for viscosity (TELIS et al., 2007). The rise

provoked in Pr occurred even though sucrose solutions had slightly higher A and

slightly lower cp. It means that Prandtl number of the carbohydrate solutions was more

governed by the transport properties than by thermal ones.

The determination of Pr is useful for measuring not only the relative

effectiveness of momentum and heat transport but also to provide a measurement of the

diffusion through the velocity and thermal boundary layers involved in osmotic
dehydration (HUBBARD; FARKAS, 2000). Physically, higher Prandtl number

corresponds to more viscous fluids with reduced velocity profile during a given flow
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(HAYAT et al., 2016). Once the carbohydrate solutions showed Prandtl numbers higher
than 1 at the studied conditions, it can be stated that momentum boundary layer is more
significant than thermals — i.e., heat propagates more easily through the solutions than
momentum.

In spite of such differences, Pr can be modified to facilitate one phenomena or
other. Decreasing temperature of the solutions and increasing solute concentration
promoted a rise in Pr values for all of the solutions (Figure 5.3a-c), which follows a
similar trend as observed for density and viscosity. Sahu, Chhabra and Eswaran (2009)
and Hayat et al. (2016) related the increased Prandtl number with the thinning of the

thermal boundary layer and the enhancement of the heat transfer in fluids at all
Reynolds numbers.
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Figure 5.3. Prandtl number (Pr) for (a) sucrose, (b) glucose and (c) fructose solutions as
functions of solute concentration (°Brix) and temperature (K).

5.3.5. Mathematical modeling

The mathematical modeling of the thermophysical properties provide versatile
equations for ready-to-use approaches related to food processes design. In this way, the
proposed models in Table 5.1 were fitted to the experimental data for the studied
properties. Table 5.6 shows the fitting parameters, including determination coefficients

(R?) and the mean relative error (MRE) for each model and each solution studied.

Table 5.6. Fitting parameters of the proposed models for density, specific heat and
thermal conductivity.

Property Carbohydrate Parameters Eq.(5.7) Egq.(5.8) Eg.(5.9) Eq.(5.10)

a 869.56 728.62 2116.85 713.40
b 338.01 338.11 2.95%1073 0.35
p Sucrose c 2.95x10°  8.24x107 -0.13 5.50x10°°
d - - - 2.54
e - - - -5.20x10°3
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f - - - 8.00x10°3
R? 0.9861 0.9251 0.9872 0.9968
MRE (%) 0.42 1.24 1.24 0.30
a 870.53 729.09 2118.95 723.57
b 338.01 338.15 2.96x10°° 0.41
c 2.96x10° 8.26x10? -0.13 5.70x1073
Glucose d i i i 2.48
e - - - -5.10%x10°
f - - - 7.80x1073
R? 0.9790 0.9183 0.9801 0.9892
MRE (%) 0.43 1.24 1.24 1.20
a 872.27 730.55 2097.02 708.89
b 333.22 333.33 2.96x103 0.37
c 2.96x10° 8.26x1072 -0.13 5.80x1073
Fructose d i i i 2.57
e - - - -5.30%x10°
f - - - 7.90x1073
R? 0.9829 0.9217 0.9840 0.9934
MRE (%) 0.44 1.25 0.40 0.32
a 5.21 6.97 1.28 3.78
b -538.54 -541.98 -5.39x10° -2.90x107?
c -5.39x10 -0,14 0.21 -
d - - - 1.29x103
Sucrose e i i i i
f - - - 3.20x10°
R? 0.9813 0.9073 0.9815 0.9875
MRE (%) 0.85 2.52 1.29 0.60
a 5.44 7.08 1.21 3.71
b -577.38 -580.76  -5.01x10° -2.07x107?
c -5.01x10 -0.13 0.22 -1.07x10*
d - - - 1.61x10°3
Cp Glucose e i i i i
f - - - 3.10x10°
R? 0.9729 0.8647 0.9732 0.9905
MRE (%) 1.07 2.96 1.81 0.36
a 5.50 7.16 1.20 3.75
b -584.12 -587.31  -5.01x10° -2.11x107?
c -5.01x10° -0.13 0.23 -1.09x10
d - - - 1.62x10°3
Fructose e i i i i
f - - - 3.20x10°
R? 0.9730 0.8646 0.9733 0.9910
MRE (%) 1.08 2.96 2.46 0.36
a 0.69 1.01 0.30 0.56
b -315.23 -316.67 -7.04x10° -4.75x10°%
c -7.04x107 -0.18 0.12 2.00x10°
d - - - 1.88x10*
Sucrose e i i i i
f - - - -
R? 0.9866 0.9428 0.9867 0.9876
A MRE (%) 1.09 2.38 1.09 1.06
a 0.68 1.01 0.32 0.58
b -285.70 -287.09  -7.38x10° -6.25x10°
c -7.38x10° -0.19 0.11 3.40x10°®
Glucose d - - - 1.22x10*
e - - - -
f - - - 1.00x10®
R? 0.9846 0.9573 0.9847 0.9930

92
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MRE (%) 1.24 2.08 1.24 1.18
a 0.62 0.88 0.31 0.53
b -271.33 -272.47  -6.22x10° -4.51x10°
c -6.22x10 -0.16 0.11 2.40x10°
d - - 1.57x10*
Fructose e )
f - - - -
R? 0.9792 0.9412 0.9793 0.9863
MRE (%) 1.24 2.09 1.24 0.98

In general, all models studied presented good predictability of the experimental
data, with determination coefficients higher than 0.9183 for density, 0.8646 for specific
heat and 0.9412 for thermal conductivity. Similarly, the maximum mean relative error
values for density, specific heat and thermal conductivity were, respectively, 1.25%,
2.96% and 2.38%.

Among the Equations (5.7)-(5.10), the Equation (5.10) presented the best model
for predicting density (R%>0.9892 and MRE<1.20%), specific heat (R>>0.9875 and
MRE<0.60%) and thermal conductivity (R>>0.9863 and MRE<1.18%) for all solutions.
Similar generic model was used to fit experimental thermophysical properties of
different food products with good accuracy (ALARCON et al., 2020; FONTAN et al.,
2018; COSTA et al., 2018).

By presenting a good fitting accuracy, the Equation (5.7) can be useful for
estimating the temperature dependence by a given property due to the physical meaning
of the fitting parameters. The b value represents the activation energy (J-mol™), where
the higher the b modulus the higher is the variation in a given property when
temperature changes. Thus, fructose is more affected by temperature than the other
carbohydrate solutions regarding density and specific heat. Sucrose, on the other hand,

IS more sensitive to temperature changes in what concerns the thermal conductivity.

5.4. Conclusion

Thermophysical properties of sucrose, glucose and fructose solutions were
experimentally determined in a wide range of temperature and solute concentration.
Fructose solutions presented slightly higher density and specific heat capacity, while the
higher values for thermal conductivity were found for sucrose. All of the proposed
models were well-fitted to the experimental data, although the empirical model based on

the significant variables had the best fit. Such models are useful for designing food
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processes involving heat, mass and momentum transfer, such as the ones related to
osmotic dehydration.

The dimensionless analysis between transport and thermal properties resulted in
Prandtl numbers higher than the unit. It gave insights that thermal boundary layer was
thinner than velocity boundary layer for sucrose solutions, followed by glucose and
fructose. Moreover, heat transfer can be favored when compared to momentum transfer
when solutions had higher Prandtl numbers — conditions obtained at lower temperatures

and higher solute concentrations.
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Table 5. S1. Dynamic viscosity for sucrose, glucose and fructose solutions at different

solute concentration and temperatures (Telis et al., 2007).

Solute concentration

Temperature (gsolutelloo gsolution)
Carbohydrate (K) 10 20 30 40 50 60
n (mPa.s) (Telis et al., 2007)
273.15 1.98 3.80 6.30 14.77 40.44 206.08
278.15 1.76 3.15 5.12 11.53 30.19 148.76
283.15 1.61 2.68 4.58 9.88 27.02 114.37
288.15 141 2.26 3.77 7.47 19.02 74.98
293.15 1.26 1.96 3.21 6.20 15.04 56.76
298.15 1.13 1.70 2.65 5.17 11.49 43.88
308.15 0.89 1.35 2.07 3.80 8.69 26.67
Sucrose 313.15 0.82 1.20 1.79 2.25 6.35 21.32
318.15 0.74 1.06 151 2.84 5.04 17.20
323.15 0.66 0.98 1.36 2.52 4.78 14.07
328.15 0.57 0.89 1.20 2.22 3.56 11.72
333.15 0.52 0.81 1.06 1.98 2.98 9.88
338.15 0.45 0.74 0.92 1.77 2.42 8.35
343.15 0.42 0.69 0.85 1.62 2.34 7.20
353.15 0.32 0.59 0.68 1.33 1.52 5.43
358.15 0.28 0.55 0.59 1.22 1.31 4.75
273.15 1.95 3.77 5.91 12.85 - -
278.15 1.68 3.11 4.80 10.01 - -
283.15 1.77 2.66 4.32 8.62 - -
288.15 1.39 224 3.53 6.50 - -
293.15 1.24 1.95 3.01 5.40 - -
298.15 1.07 1.68 2.48 4.48 8.75 -
308.15 0.98 1.34 1.94 331 6.58 16.36
Glucose 313.15 0.81 1.19 1.69 1.96 4.88 13.08
318.15 0.71 1.05 143 2.47 3.91 10.56
323.15 0.72 0.97 1.29 2.19 3.68 8.63
328.15 0.57 0.88 1.13 1.93 2.71 7.19
333.15 0.51 0.80 1.00 1.72 2.29 6.06
338.15 0.43 0.74 0.86 154 1.84 5.12
343.15 0.46 0.69 0.81 141 1.82 4.42
353.15 0.31 0.58 0.63 1.16 1.14 3.33
358.15 0.28 0.54 0.55 1.06 0.98 291
273.15 1.86 3.57 5.35 11.96 28.17 114.12
278.15 1.60 2.95 421 9.32 21.03 82.38
283.15 1.68 2.52 4.33 8.02 19.20 63.46
288.15 1.32 2.12 3.20 6.05 13.25 41.52
293.15 1.18 1.84 2.73 5.02 10.48 31.43
298.15 1.02 1.59 2.15 4.17 8.00 24.30
308.15 0.93 1.27 1.96 3.08 5.99 14.76
Fructose 313.15 0.77 112 152 1.83 451 11.83
318.15 0.67 0.99 1.24 2.30 3.65 9.57
323.15 0.69 0.92 1.29 2.04 3.40 7.81
328.15 0.54 0.83 1.02 1.80 2.48 6.49
333.15 0.48 0.76 0.90 1.61 211 5.48
338.15 0.41 0.70 0.76 1.43 1.68 4.62
343.15 0.44 0.65 0.81 1.32 1.70 4.00
353.15 0.30 0.55 0.57 1.08 1.03 3.00
358.15 0.26 0.51 0.51 0.99 0.88 2.62
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Abstract: Saturated sugar solutions have been used to enhance mass transfer in osmotic
dehydrations processes and as ingredients in food and pharmaceutical industries.
Although sucrose is a traditional and versatile solute, consumers demand the use of
natural sweeteners as maltitol to formulate foods with reduced calorie. However, the
thermophysical properties of those saturated solutions are rarely reported in the
literature. Therefore, this work determined transport properties (solubility, density,
viscosity, specific heat, thermal conductivity and thermal diffusivity) of saturated
solutions of sucrose and maltitol in a wide range of temperatures. Empirical and
theoretical models were fitted to the experimental data. Solubility of maltitol was more
strongly influenced by temperature than sucrose. For both solutions, density and thermal
diffusivity showed increasing values with increasing temperature while specific heat
and thermal conductivity showed decreasing values at the same conditions. Although
viscosity of saturated sucrose solutions decreased with increasing temperature,
increasing viscosities were observed for maltitol solutions at the same temperatures.
Proposed models showed good fitting accuracy (R>>0.83673; MRE<13.07%), creating
an important and accurate database for saturated solutions of sucrose and maltitol for
further applications in different processes.

Keywords: sugar solutions, polyol solutions, natural sweeteners, thermophysical
properties, mathematical modeling.



104

6.1 Introduction

Sucrose is a universal solute in the food industry, being used in several products
and processes as sweetener, crystallization and dehydration agent, shelf-life extension,
among others. In spite of being a widely used and affordable ingredient, consumers
have demanded products with reduced calories, non-cariogenic and without negative
impact on glycemic index. In this sense, alternative sweeteners, such as polyols, have
their use increased not only in food products but also in the pharmaceutical industry (DI
GIOACCHINO; BRUNI; RICCI, 2020).

Maltitol is a disaccharide polyol that can be found in the form of both powder
and syrups. It has similar characteristics to sucrose in which concerns sensory
properties, with sweetness 80-90% comparable to sucrose. In addition, maltitol provides
a pleasant sweetness taste without residual flavour as many other sweeteners.
Consequently, it is widely applied in both food and pharmaceutical formulation
(AYENEW et al., 2009; RICE et al., 2019). The fact that molar mass of sucrose and
maltitol are similar (around 2 g/mol) makes many practical applications adaptable for
both solutes (ROZZI, 2007). In most food formulations, maltitol is not only used due to
its high sweetening power but also thanks to its stability up to 473.15 K and by being
non-conducive to Maillard-type browning reactions (HEUME; RAPAILLE, 1996). This
compound can also be useful for different non-sweetener applications, such as retarding
bread staling (DING et al., 2019) or promoting mass transfer (BIALIK et al., 2020).

However, although widely used in food and pharmaceutical industries, the
physical properties of polyols are still rarely reported, in special considering specific
conditions of industrial application. For instance, the osmotic dehydration is a rising
strategy to increase food shelf life maintaining their sensory and nutritional
characteristics (AHMED; QAZI; JAMAL, 2016; JAIN et al., 2011; PRITHANI; DASH,
2020). It has been applied both under conventional conditions and in combination with
intensifying techniques such as ultrasound (FERNANDES et al., 2019) and pulsed
vacuum (DE MELLO et al., 2019). Three main mechanisms occur concomitantly in this
mass transfer process, due to the chemical potential difference between the hypertonic
solution and the food itself (GERMER et al., 2011): water leaving the food towards the
solution, solute entering into the food matrix and the loss of nutrients from the product
to the solution.

Although sucrose plays an important role in osmotic dehydration (YADAYV,;
SINGH, 2012), maltitol has being considered one interesting alternative for dehydrating
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fruits, such as apples (CICHOWSKA et al., 2020), kiwi berries (BIALIK et al., 2020)
and yacon (MENDONCA et al., 2016). In the case of products with crispy texture such
toppings and crystallized, the low hygroscopicity of maltitol (HEUME, M.,
RAPAILLE, 1996) also contributes for conferring longer shelf life to dehydrated food
products when exposed to atmospheric conditions.

Faster water removal and solids incorporation can be obtained when the solute
concentration of the osmotic solution is at the threshold saturation point. Moreover,
saturated solutions can be useful for other food and pharmaceutical applications.
However, although physical properties are important to precisely design processes and
products , these properties are rarely reported in the literature considering hypertonic
solutions up to the threshold solubility (BAGHBANBASHI; PAZUKI, 2014).

In fact, the thermophysical properties of saturated solutions behave differently
with changes in working temperature when compared to unsaturated solutions,
highlighting the importance of evaluating them. As the temperature increase, the
solubility of a given solute also tends to increase. Because of that, saturated solutions
are supposed to present higher solute content with increasing temperature — being these
variations dependent on the solubility and molecular weight of the solute, for example
(RAMYA,; JAIN, 2017). Even though solutions with high viscosity and density tend to
resist against the momentum and mass transfer, lower thermal properties tend to be
found at these conditions as a consequence of the higher solid concentration
(MARTINS et al., 2020).

Consequently, the objectives of this work were: a) to firstly investigate the
solubility of saturated solutions of sucrose and maltitol in aqueous medium under
different temperatures (273.15-353.15 K); b) to experimentally determine density,
viscosity, specific heat, thermal conductivity and thermal diffusivity for the
corresponding saturated solutions in the same temperature range as solubility; and c) to
fit mathematical models and empiric equations to the experimental data in order to
obtain predictive equations for the studied properties, as well as to present the

temperature dependence of each property.

6.2 Materials and Methods
6.2.1. Raw materials and sample preparation
Sucrose and maltitol of analytical grade were obtained by Sigma Aldrich

(Steinheim, Germany). The saturated solutions of sucrose and maltitol used for
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measuring the physical properties were prepared based on the solubility data. The
solutes were weighed in an analytical balance with precision of 0.01 g (AUX220,
Shimadzu, Japan) and added to distilled water. The solution was kept under magnetic
stirring (C-MAG HS 7, IKA, USA) at the required temperature, monitored with a
thermocouple (AKO5, AKASO, Brazil). After complete dissolution, the soluble solids
content of the solutions was measured using a portable digital refractometer (HI 86801,

Hanna Instruments, Romania).

6.2.2. Solubility

An isothermal system (Figure 6.1) was used to determine the solubility of each
solute in water at different temperatures. The apparatus consisted of an equilibrium
jacketed cell, in which water was constantly recirculated in the jacketed side from an
ultra-thermostatic bath (Marconi, model MA-184). The inner recipient with 50 mL of
capacity has two inlets for feeding and sampling the solutions. A Teflon stopper is
placed at the top opening not only to seal the recipient but also to support a type K
thermocouple (MT-455, Minipa, USA). A thermocouple was immersed into the solution

to register the medium temperature.

Ultra-thermostatic bath

Thermocouple L
Data Acquisition System

Figure 6.1. Experimental apparatus used for determining solubility of sucrose and
maltitol in water.

For the experimental measurements, 50 mL of distilled water was initially
inserted into the recipient and the system was kept under magnetic stirring to reach the

desired temperature. After attaining the equilibrium, the solute was added to the stirred
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solution until forming a precipitate — characterizing the saturation point. The saturated
solution was maintained under stirring at the specific temperature during 50 h and a
subsequent settling time of 24 h was considered before sampling (BENSOUISSI;
ROGE; MATHLOUTHI, 2010).

Then, three aliquots of approximately 10 mL were taken from the supernatant
using a syringe to avoid carrying solids. The soluble solids content was measured using
a gravimetric method by weighing the aliquots in glass plates before and after vacuum
oven drying (model TE-395, Tecnal, Brazil) at 353.15 K until reaching constant weight.
This procedure was conducted in triplicate at the temperatures of 273.15, 278.15,
283.15, 288.15, 293.15, 298.15, 303.15, 308.15, 313.15, 318.15, 323.15, 328.15,
333.15, 338.15, 343.15, 348.15 and 353.15 K.

6.2.3. Density

The density of the saturated solutions of sucrose and maltitol was determined in
a density meter (DMA 4500 M model, Anton Paar, Austria), as described by Martins et
al. (2020). The equipment was calibrated with deionized water and air previously to
each measurement. Approximately 2 mL of the saturated solution at the temperature of
analysis was inserted into the equipment and the density was read in triplicate at 273.15,
278.15, 283.15, 288.15, 293.15, 298.15, 303.15, 308.15, 313.15, 318.15, 323.15,
328.15, 333.15, 338.15, 343.15, 348.15 and 353.15 K. The results were transferred to a

computer through a data acquisition system.

6.2.4. Viscosity

Apparent viscosity was determined from the steady-state flow curves, similarly
as reported by Carvalho et al. (2015). For this, a temperature- and stress-controlled
rotational rheometer (AR 2000 model, TA Instruments, New Castle, England) coupled
with a conical plate geometry (52 um gap, 60 mm diameter, 4° angle) was used.
Approximately 2 mL of the sample were placed onto the plate and increasing shear rates
(7, st) were established from 0.84 up to 168.44 s*. The corresponding shear stress (z,
Pa) was measured for each point by the data acquisition system. The temperature of the
experiments was maintained constant at 273.15, 278.15, 283.15, 288.15, 293.15,
298.15, 303.15, 308.15, 313.15, 318.15, 323.15, 328.15, 333.15, 338.15, 343.15, 348.15
and 353.15 K through the thermostatic system of the equipment. Rheological

experiments were performed in triplicate for each solution. The equipment was
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previously calibrated with ethylene glycol and chlorobenzene (POLACHINI et al.,
2016).

6.2.5. Specific heat

The specific heat capacity was determined through the energy changes when the
material was subjected to a heat flow. For this, a differential scanning calorimeter DSC
(DCS 8000 model, Perkin Elmer, Shelton) was used. Temperature calibration was
performed with indium (Tr = 429.75 K; AH = 28.45 kJ kg ') at a flow of heat of 10
K-min, using nitrogen 99.5% of purity as gas purge at 20 mL-mint. Sapphire disks
with 3 mm diameter (ref 0219-1.268, Perkin Elmer, Shelton) were used to calibrate the
heat flow (ARCHER, 1993).

The ASTM E-1269-05 method for thermally stable solids and liquids (ASTM,
2005) was used for the experimental procedures. Approximately 5 ul of the sample was
inserted into aluminum pans (ref 0219-0062, Perkin Elmer) to be then hermetically
sealed.

Samples, sapphire disks and baseline were all subjected to the same thermal
procedure: isothermal at 273.15 K for 4 min; heat flow of 10 K-min until reaching the
temperature of 363.15 K to then be kept isothermal for another 4 min. The specific heat
was determined in triplicate at 273.15, 278.15, 283.15, 288.15, 293.15, 298.15, 303.15,
308.15, 313.15, 318.15, 323.15, 328.15, 333.15, 338.15, 343.15, 348.15 and 353.15 K,
using the saturated solutions corresponding to each temperature. The PYRIS software
(v. 10.1, Perkin Elmer, Shelton) was used for data analysis using Equation (6.1):

Cp = Ds /W0 (6.1)

where C, is the specific heat (J-kg?-K™), Ds is the vertical displacement between the
sample curves and the reference material curve at a given temperature (W), & is the heat

flow (K-st) and Ws is the sample mass (kg).

6.2.6. Thermal conductivity
The thermal conductivity was determined using the steady state technique,
according to the methodology reported by Martins et al. (2020) for carbohydrate

solutions.
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The experimental apparatus is composed by a stainless jacketed cylindrical cell
with dimensions of 106 cm in length, 9.8 cm in internal diameter and 12.2 cm in
external diameter, containing Teflon stoppers at the ends to prevent effects of axial heat
flow. The cell was immersed in a thermostatic bath (MA-184, Marconi, S&do Paulo,
Brazil) to control the temperature in the surface of the cell.

After loading the cell with the specific saturated solution, a laboratory DC power
supply (MPS-3006D, Minipa, Sdo Paulo, Brazil) with a stability of 0.05%, coupled to a
200 W thermal resistance, was used with the aim of dissipating constant heat flow
through the sample. Temperature was recorded by positioning type J thermocouples on
the surface of the cell's inner diameter and the resistance. The software LabVIEW
(National Instruments, Austin) was responsible by the data acquisition from the data
logger (NI 9213 model, National Instruments, Austin). Thermal conductivity A
(W-m1.K™) could be then calculated by the Fourier equation in cylindrical coordinates
after reaching steady state heat flow.

6.2.7. Thermal Diffusivity

Thermal diffusivity was determined by the relationship among thermal
conductivity, density and specific heat, given by Equation (6.2) (MARTINS et al.,
2020).

a=4/p-C, (6.2)

where « is the thermal diffusivity (m?-s), 4 is the thermal conductivity (w-m™*-K?), p is
the density (kg-m=) and C,, is the specific heat (J-kg*-K™).

6.2.8. Mathematical modeling

Polynomial models of first and second degree, able to be represented by
Equations (6.3), were fitted with the experimental data of solubility, density, specific
heat, thermal conductivity, thermal diffusivity and viscosity, as they showed to be
versatile with suitable accuracy. The best model chosen to represent the experimental
data was defined based on the significance (pvaie<0.05) of the parameters that
accompany the temperature (linear and/or quadratic). The STATISTICA 7.0 software

was used for performing the analysis of variance at 95% of confidence as well as to
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carry out carry out the mathematical regressions. In the specific case of viscosity,
exponential equations as a conventional type (Equation (6.4)) and an Arrhenius-type
equation (Equations (6.5)) were also evaluated once they are well-known models

commonly used to represent the viscosity dependence on the temperature.

o=B+BT+AT (6.3)
y=y1+;/2exp(73T) (6.4)
1= 1, exp(E, /RT) (65)

where f1, B2, B3, y1, y2 and y3, are parameters of the model, T is the temperature (K), ¢
refers to the studied property, u is the viscosity (Pa-s), uo is the pre-exponential

parameter (Pa-s), Ea is the activation energy (J-mol™?) and R is the gas constant (8.314
J-molt.K™).

The determination coefficient R? (Equation (6.6)) and mean relative error MRE

(Equation (6.7)) were used to evaluate the fitting accuracy:

n n

RE =D (Y V) /() 9

i=1 i=1

MRE (%) = (100/n)zn:\\(i -V N (6.7)

where Y;i, Yi*and Y are the predicted, experimental and mean values, respectively, and n

is the number of experimental measurements.

6.3. Results and Discussion
The solubility of the saturated solutions of sucrose and maltitol as function of
temperature are shown in Table 6.S1 (supplementary file) in units of mass fraction,

molarity and molality in order to provide important information for different
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applications. The Figure 6.2 shows the solubility in the mass fraction unit as function of
the absolute temperature. Data varied from 64.45 up to 78.61 g of sucrose-100 g of
solution and from 51.89 up to 81.87 g of maltitol-100 g™ of solution for sucrose and
maltitol, respectively.

As it can be seen in Figure 6.2, sucrose and maltitol are solutes with high
solubility in water. This property is related to their molecular structure composed of
hydroxyl groups disposed in equatorial and axial axis that facilitates the interaction with
water molecules by hydrogen bonds (BUBNIK; KADLEC, 1995). According to
Bensouissi, Roge and Mathlouthi (2010), a higher solubility is a result of the preference
for water-solute interactions instead of solute-solute interactions. The aforementioned
authors stated that the hydration number, i.e. the number corresponding for the first
layer of water molecules bound to the solute, are reported to be comparable for both
sucrose and maltitol. In addition to the comparable molecular weight, it means the main
differences in the solubility are probably related to the conformational disposition of the
functional groups. Because the sucrose has more equatorial hydroxyl groups, they
probably bind better to the water molecules compared to the opened chain of D-glucitol
linked to the glucose unit in the maltose structure (BANIPAL et al., 1997).
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Figure 6.2. Solubility of sucrose and maltitol in water at different temperatures. Dots
are the average values, and the vertical bars the standard deviation. Lines represent the

best model fitted.
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However, the difference in solubility between these two compounds varied with
temperature. In this work, sucrose showed higher solubility in water than maltitol up to
the temperature of 333 K; however, maltitol assumed higher solubility in water than
sucrose above this temperature. This temperature range where sucrose and maltitol
invert their solubility is exactly the conditions of most food processes, including
osmotic dehydration.

The higher energetic degree of the molecules at higher temperature can make the
glucitol units of maltitol even more flexible — making easier the establishment of
hydrogen bonds with less energy and less steric hindrance than for the fructose unit in
the sucrose structure (BENSOUISSI; ROGE; MATHLOUTHI, 2010).

Saturated solutions of sugars confers a higher mass transfer potential for the
osmotic dehydration: the greater the difference in the chemical potential between the
product and the osmotic solution, the greater is the driving force in osmotic dehydration
process, especially in the first processing steps (ZAHOOR; MA, 2017). In fact, some
authors aimed at working with solutions close or at the threshold saturation point in
order to enhance the osmotic dehydration process of strawberry (AMAMI et al., 2017),
apple (ALLALI; MARCHAL; VOROBIEV, 2010; ASSIS; MORAIS; MORAIS, 2017),
starfruit (BARMAN; BADWAIK, 2017), pineapple (ZAHOOR; MA, 2017) and
persimmon fruit (BOZKIR et al., 2019). The presented results, therefore, can be useful
to better design those processes.

After determining the concentration for saturating the solutions, the density of
the saturated sucrose and maltitol solutions were determined, as described on Table
6.S2 (supplementary file) and Figure 6.3 the mean values ranged from 1205 up to 1243
kg-m and from 1155 up to 1247 kg-m™ for saturated solutions of sucrose and maltitol,

respectively, with less than 9% of standard deviation.
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Figure 6.3. Density of sucrose and maltitol in water at different temperatures. Dots are
the average values, and the vertical bars the standard deviation. Lines represent the best
model fitted.

The densities of both solutions increased with increasing temperature, similarly
as occurred for solubility. In fact, the higher was the temperature of the solution, the
greater was the solubility and the quantity of solute dissolved into the studied volume.
However, the density of maltitol solutions showed a greater variation with changes in
the temperature than sucrose solutions, which is probably attributed to the higher
solubility dependence on the temperature of the first. Although saturated sucrose
solutions showed higher density than maltitol solutions, this difference became less
pronounced with increasing temperature. Jiang, Zhu and Ma (2013) states that solutions
with higher concentrations, and consequently higher average molecular weight, tend to
present higher density. Thus, solute concentration and density of the saturated solutions
of sucrose and maltitol became more comparable with no big differences at
temperatures higher than the crossing point of Figure 6.2 and 6.3 (~330 K).

Because saturated solutions show densities with high temperature (and
solubility) dependence, osmotic dehydration processes should be correctly designed to
avoid working with temperatures at which the osmotic solutions are denser than the
food — occasioning the food floating and inhomogeneous mass transfer (MARTINS et

al., 2020). Moreover, in osmotic dehydration of fruits with the assistance of ultrasound,
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density is one of the properties that can interfere in the propagation of ultrasonic waves,
being an external resistance (FERNANDES et al., 2019; PRITHANI; DASH, 2020;
RAHAMAN et al., 2019). For this reason, knowing how the physical properties of these
special kinds of solutions change when the operation conditions are altered is useful not
only for designing conventional operations and equipment but also for optimizing
osmotic dehydration processes assisted by emerging technologies — such as ultrasound,
for example.

Based on density, the industrial facilities do not need significant adaptations to
transport both maltitol or sucrose saturated solutions during osmotic dehydrations
processes under these conditions. However, it is important to highlight the required
energy for pumping, mixing, overcoming pressure loss in tubes and accessories is also
dependent on the rheological parameters.

The shear rate versus shear stress data were obtained from the steady-state flow
curves. As expected for sugar solutions (DE SOUZA; TELIS-ROMERO; TELIS, 2010),
shear stress increased linearly (R?>0.99) with increasing shear rate with the absence of
yield stress for both saturated solutions of sucrose and maltitol. In these conditions, the
saturated solutions assumed Newtonian behaviour — being the Newtonian viscosity
determined through the slope of the flow curves.

The solution viscosity over experimental conditions is shown in Table 6.S3
(supplementary file) and plotted in the Figure 6.4 viscosity ranged from 0.072 up to
0.360 Pa-s and from 0.059 up to 0.160 Pa-s for saturated solutions of sucrose and
maltitol, respectively. The values for sucrose solution differed less 13% from the ones
reported by De Souza, Telis-Romero and Telis (2010), reported in a narrower range of
temperature — confirming the reliability of the method for determining such properties

in wider ranges of temperature.
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Figure 6.4. Viscosity of sucrose and maltitol in water at different temperatures. Dots
are the average values, and the vertical bars the standard deviation. Lines represent the

best model fitted.

For saturated sucrose solutions, viscosity decreased exponentially when the
temperature increased. Similar behavior was reported for saturated sucrose solution
(BENSOUISSI; ROGE; MATHLOUTHI, 2010; DE SOUZA; TELIS-ROMERO;
TELIS, 2010), trehalose (MILLER; DE PABLO; CORTI, 1997), supersaturated
aqueous glucose, fructose and glucose-fructose solutions (LAOS; HARAK, 2014),
honey and other saturated carbohydrate solutions such as fructose and glucose
(RECONDO; ELIZALDE; BUERA, 2006). Mossel et al. (2000) attributed the
reduction in viscosity with increasing temperature to the reduction of the hydrodynamic
forces and molecular friction when the molecules are encountered at higher agitation
degree. The effect of temperature — and consequently of the solubility — on the viscosity
was more predominant even though there was a slight increase in the solute
concentration to saturate the carbohydrate solution at higher temperatures. It is in
accordance to the solubility data of sucrose (Figure 6.2), which had smaller variations in
the solubility when increasing temperature compared to maltose.

On the other hand, for saturated maltitol solutions, there was a slight viscosity
increase with increasing temperature. Although apparently strange, this result is due to

the different concentrations in each condition, being consistent with the solubility
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results. In fact, Bensouissi, Roge and Mathlouthi (2010) present the similar contrasting
behavior when comparing the viscosity of saturated solutions of maltitol and sucrose
when analyzing susceptibility for solute nucleation in slightly narrower ranges of
temperature and higher shear rates. At low temperatures, the solute concentration of
maltitol is lower than sucrose solutions — leading to the lower viscosity values of
saturated maltitol solutions when compared to sucrose ones. As the temperature
increases up to ~330 K, and so the solute concentration, the solubility and viscosity
values become closer. However, above this temperature, the viscosity of the saturated
maltitol solutions increase considerably while the viscosity of the saturated sucrose
solutions continued to decrease exponentially - even though there were no big
differences in their solubilities.

The viscosity difference between the studied solutions can be related to several
factors, such as the molecular weight of the solute, molecular structure and the
interactions between hydroxyl groups and water molecules (BOUCHARD; HOFLAND;
WITKAMP, 2007). However, in the specific comparison between maltitol and sucrose,
molecular structure and hydrogen bonds interactions with water molecules are the main
responsible for the observed differences. At the same time the linear chain of the D-
glucitol provides a greater exposure area for binding water molecules, it can be
responsible for causing a higher intermolecular interaction and frictional forces among
them at a higher agitation degree and higher solute concentration. Sucrose molecules
tend to be more compacted by the two ring carbohydrate, which makes their flow in
aqueous medium easier at higher temperatures even though there was a simultaneous
increase in the solute concentration. Jiang, Zhu and Ma (2013) reinforced the effects of
the conformational structure on the rheological behavior of carbohydrates solutions.

Concerning the experimental data of density and viscosity and energy savings
related to fluid transport, it is recommended to work with saturated solutions at
temperatures around 330 K. At this point, similar processing conditions could be used
when saturated solutions of maltitol were aimed to be used in replacement of sucrose to
produce food or pharmaceutical products. Increasing temperature would have a
noticeable impact in the viscosity of saturated maltitol solutions that should be
significantly compensated by technological advantages.

The specific heat of the saturated solutions of sucrose and maltitol are shown in
Table 6.54 (supplementary file). They were also plotted in Figure 6.5 against the
absolute temperature. The mean experimental values varied from 1.07 to 1.71
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kJ'’kg 1K™ and from 0.91 to 2.09 kJ-kg *K™* for sucrose and maltitol, respectively.
These values are in accordance to the reported data for different sugar solutions at
comparable conditions and similar molecular weight as sucrose and maltose (BROWN
etal., 2005; JAGANNADHA RAO; DAS; DAS, 2009; MARTINS et al., 2020).
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Figure 6.5. Specific heat of sucrose and maltitol in water at different temperatures. Dots
are the average values, and the vertical bars the standard deviation. Lines represent the

best model fitted.

The saturated solutions of maltitol showed higher specific heat up to 330 K,
conditions at which solute concentration are lower than for saturated sucrose solutions.
It means the temperature control of saturated maltitol solutions tends to demand more
energy at low temperatures. Above this temperature, sucrose assumed higher values —
following the same trend of solubility. The crossing temperature of ~330 K indicates
that, at this point, both saturated solutions need the same amount of energy to have their
temperature increased or controlled at a given set-point. Fluctuations in the thermal
exchanges signals during on-line monitored process at fixed temperature can give
insights about the state of the sugar solutions during processes as sugar solution
concentration for different uses as the osmotic dehydration itself (FLOURY; LE BAIL;
PHAM, 2008; ZACCHI; AXELSSON, 1989).
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The trend of these experimental values are in accordance to Martins et al. (2020)
and Alarcén et al. (2020), who presented a reduction in the specific heat of carbohydrate
solutions with increasing solute concentration as a consequence of the lower heat
capacity of the carbohydrates in comparison with water. In other words, the values of
specific heat are supposed to be more influenced by the solute concentration than by the
effects of the working temperature itself once an increase in the latter usually makes the
Cp to increase (WANG et al., 2018).

The thermal conductivity of the saturated solutions of sucrose and maltitol are
shown in Table 6.S5 (supplementary file) and in Figure 6.6 the mean experimental
values varied from 0.38 to 0.39 W-m K™ and from 0.36 to 0.41W-m *K™ for
saturated solutions of sucrose and maltitol, respectively. These values are in agreement
with the reported data for aqueous sugar solutions and/or up to the thereshold solute
concentration (ASTOLFI-FILHO et al., 2010; JAGANNADHA RAO; DAS; DAS,
2009; SIMION et al., 2011).
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Figure 6.6. Thermal conductivity of sucrose and maltitol in water at different
temperatures. Dots are the average values, and the vertical bars the standard deviation.

Lines represent the best model fitted.

In both solutions, the thermal conductivity decreased with increasing

temperature — however with a different trend. The effect of temperature in the thermal
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conductivity of saturated sucrose solution was less pronounced than the in the maltitol
solutions. This behavior may be due to the distinct solubility properties of the solutes,
causing a higher difference in the solute concentration as the temperature increases. At
lower temperatures, the saturated solution of maltitol showed higher values of thermal
conductivity, presenting insights for a better energy transfer in these conditions.
Similarly as observed for the previous properties, the thermal conductivity of both
solutions also showed an intersection point around 300 K — defining a point at which the
saturated sucrose solution started to have a higher thermal conductivity than the
saturated maltitol solution. The presence of higher concentration of the solute impairs
the heat transfer in solutions, which lead to lower thermal conductivities at higher
temperatures. These effect is not only reported for sugar solutions (MARTINS et al.,
2020) but also for more complex solutions as yellow mombin juice (ASSIS et al., 2006)
and biomass suspensions (POLACHINI et al., 2020), which observed the thermal
conductivity decreases as the solids concentration increases with a much higher effect
than the temperature.

Thermal conductivity is an important parameter when working with processes
that involve heat transfer, such as drying, pasteurization and the own osmotic
dehydration. Osmotic solutions with high thermal conductivity make the heat transfer
during osmotic dehydration easier and less energy expensing, as well as the
pasteurization of the osmotic solution itself. On the other hand, process design should
be carefully performed since these same solutions tend to present less solute
concentration, which could lead to lower driving force for mass transfer.

The thermal diffusivity of the saturated solutions of sucrose and maltitol could
be calculated by the relation among density, thermal conductivity and specific heat.
Means and standard deviations are shown in Table 6.S6 (supplementary file) and in
Figure 6.7 the mean values ranged from 1.89x107 up to 2.84x10” m2-s* for saturated
sucrose solutions and from 1.69x107 and 3.20x107 m2.s for saturated maltitol
solutions. The propagation of the previous experimental standard deviations showed to
be lower than 1%, resulting in accurate data. The values found for the saturated
solutions are close to those reported for green soursop pulp (JARAMILLO-FLORES;
HERNANDEZ-SANCHEZ, 2000), orange juice (EWETUMO, T., BEN FESTUS,
2017) and pomegranate (Punica granatum) fruit (MUKAMA; AMBAW; OPARA,

2019) under similar conditions of soluble solids concentrations and temperature.
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Figure 6.7. Thermal diffusivity of sucrose and maltitol in water at different
temperatures. Dots are the average values, and the vertical bars the standard deviation.

Lines represent the best model fitted.

Thermal diffusivity showed an increasing trend with increasing temperature for
both solutions. Even though the thermal conductivity of the saturated solutions
decreased and density increased with increasing temperature, the decreasing specific
heat values with increasing temperatures showed to govern the thermal diffusivity
behavior. The saturated sucrose solution had higher thermal diffusivity than maltitol up
to the temperature range of ~330.0 K and, from this point on, the values for saturated
maltitol solution overcame the values for sucrose solutions. Greater thermal diffusivity
means easier heat transfer and shorter time to reach steady-state heat, demanding lower
energy and promoting better control of food processes (POLACHINI et al., 2020).

The availability of versatile equations that provide accurate information about
the solutions properties is of great importance for the industry, which concerns not only
the design of equipment and processing conditions but also the quality evaluation. For
this reason, different models (polynomial, exponential and Arrhenius-type equations)
were fitted to the experimental data of solubility, density, viscosity, specific heat,
thermal conductivity and thermal diffusivity of the saturated solutions of sucrose and

maltitol.
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Table 6.1 presents the fitting parameters of the best and simpler models for each
studied property. The best fitted curves were also shown in Figure 6.2-6.7 for the
corresponding property. For solubility, density and specific heat, the quadratic model
was better fitted to the saturated sucrose solution, while a linear fitting could better
represent experimental data of the saturated maltitol solution with good accuracy
(R?>0.969 and MRE<1.5%). A second order polynomial model showed a good fit (R%>
0.947 and MRE<1.7%) to the experimental data of thermal conductivity and thermal
diffusivity for both solutions. All parameters presented in the mathematical modeling
showed to be significant at a confidence interval of 95%. The fitting procedure of
polynomial models to experimental data of different thermophysical properties is
commonly used for food products because of its good accuracy with versatility for
practical applications (FONTAN et al., 2018; HAO et al., 2006; KOLARQV, K. M.,
GROMOQV, 1973; PHINNEY; FRELKA; HELDMAN, 2017; RIBEIRO et al., 2017).

Table 6.1. Fitting parameters of best model to describe solubility, density, viscosity,
specific heat, thermal conductivity and thermal diffusivity of the saturated solutions of

sucrose and maltitol.

Sucrose Maltitol
Property Parameters Parameters
A 96.87 2 -55.55
Solubility in water o7, -0.35 o7, 0.39
(g of solute- 100 g B 8.60x10* B -
solution) R? 0.9987 R? 0.9999
MRE (%) 1.34 MRE (%) 0.65
B 863.26 2 826.15
. B2 1.83 B2 1.21
([lier_'r?]'_t% B -2.13x10° B -
g R? 0.9895 R 0.9685
MRE (%) 0.07 MRE (%) 0.24
b 6.82 B 2.07
Ji7) -3.94x107 Ji7) -1.38x1072
bs 5.76x10° b 2.37x10°
R 0.9964 R 0.9744
o MRE (%) 5.92 MRE (%) 5.16
Viscosity " 5.96x10°2 " 5.31x10°2
(Pas) v 138211.31 v 9.35x10°°
V3 -4.70x1072 va 4.62x107
R? 0.9559 R? 0.9972
MRE (%) 5.80 MRE (%) 3.12
u,(Pa-s)  1.20x10* 1, (Pa-s) 7.65
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E.(Jmolt) 18174.14 Ea.(Jmolt) -11884.78
R? 0.9953 R 0.8367
MRE (%)  5.30 MRE (%)  13.07
B 0.16 2 6.37
Specific heat B 164x102 B> -1.55%1072
ke KD p 39210 g :
R 0.9944 R 0.9974
MRE (%)  0.82 MRE (%)  0.89
B 0.25 i 0.90
. B> 1.01x10° B> -2.73x10°3
Ther{?{,i_'rgf’ﬂd}(“_ﬁj;'v'ty Ba -1.87x10°¢ ps 3.44x10°
R? 0.9715 R? 0.9468
MRE (%)  0.66 MRE (%)  0.88
B 10.6741 i 17.1549
. , B -0.0659 B -0.1145
Thermal ?r:fis'l‘)"ty x10 2 1.24x10" Bs 2 12x10%
R? 0.9882 R? 0.9900

MRE (%) 1.48 MRE (%) 1.70

Besides the second-degree polynomial models, specific exponential models as
the Arrhenius-type exponential model are used to predict rheological properties of food
products including concentrated sugar solutions with good accuracy (DE CASTILHOS
et al., 2018; DE SOUZA; TELIS-ROMERO; TELIS, 2010; RECONDO; ELIZALDE;
BUERA, 2006; RIBEIRO et al., 2017; TELIS et al., 2007). An Arrhenius-type equation
could be adequately fitted to the experimental viscosity data with R?>0.837 and
MRE<15.0% for both saturated solutions. The activation energy (Ea), defined by the
viscosity sensitivity when temperature changes (LAOS; HARAK, 2014) demonstrated
to be higher in modulus for saturated sucrose solutions (~18 kJ-kg™) than for maltitols
(=12 kJ-kg™). It means the viscosity of saturated sucrose solutions changed more
drastically with temperature variations than for maltitol solutions. In fact, activation
energy for maltitol had an opposite sign because of the increasing values with
increasing temperature, contrary to sucrose. In other words, the temperature effect on
saturated sucrose solutions was more evident because the solubility of sucrose changes
less than for maltitol. These observations were in accordance to the experimental data
observed in Figure 6.4.

Because of the simultaneous effect of solute concentration and temperature, an
additional exponential model (Equation (6.5)) was fitted to the experimental data. It
showed good accuracy in describing the viscosities of both solutions (R?>0.956 and

MRE<6.0%). Comparing all models tested for viscosity, the best overall fitting for
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sucrose solution was the Arrhenius-type equation which has a more pronounced effect
of temperature. Even though the polynomial model showed slightly higher R?, a slightly
higher MRE was also found when compared to the Arrhenius-type equation. Once the
maltitol solubility changed more intensely with temperature, a common exponential
model could comprise the simultaneous effect of both variables.

Considering that saturated solution of sucrose and maltitol are constituted of
simple carbohydrate and water, another alternative is to predict thermophysical
properties by using re-evaluated models of Choi and Okos (1986) for the component
groups as done for by Phinney, Frelka and Heldman (2017). However, such models
does not predict physical and chemical interactions that may result in significant
differences between experimental values or even between other models. In fact, the
equations proposed by Phinney, Frelka and Heldman (2017) resulted in a mean relative
error of 13-14%, 67-69% and 6-10% when comparing experimental density, specific
heat and thermal conductivity, respectively, for both solutions. These deviations
demonstrated higher values compared to the equations fitted in the present study
(MRE<1% for the same properties).

Although component-based equations are traditional models and provide useful
information, fitting predictive equations to accurate experimental data of specific
products are still a must. It can provide reliable information about the thermophysical
properties of saturated solutions to be further used in different food processes that

comprise a wide range of temperatures.

6.4 Conclusion

Transport properties of sucrose and maltitol in aqueous solutions were
determined aiming at saturation conditions as a manner to enhance osmotic dehydration
processes. Solubility was initially determined, indicating temperature had a greater
influence in the maltitol solubility than in the sucrose. Because of this reason, the
thermophysical properties — except viscosity — of the resulting saturated solutions of
maltitol showed higher variations with temperature than the sucrose solutions. Density,
specific heat and thermal conductivity showed to be more affected by the increase in the
solute concentration at higher temperatures by the temperature itself. It resulted in an
overall increase for density and decrease for specific heat and thermal conductivity with
increasing temperature. When combining such effects, increasing thermal diffusivities

of both solutions were observed when increasing temperature. For the specific case of
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viscosity, saturated sucrose solutions were more subjected to effects of temperature
because saturated maltitol solutions have a greater effect of solute concentration, which
not also softened the temperature effect but also made the viscosity to increase with
increasing temperature. Polynomial and exponential models were able to accurately fit
the thermophysical properties. In spite of some differences, comparable transport
properties could be found in the range of ~300-330 K for both solutions, which allow
sharing the same industrial facilities to process the different conventional and

alternative sweeteners saturated solutions.
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Table 6.S1. Solubility of saturated solutions of sucrose and maltitol at different

temperatures (average + standard deviation).

Solubility

(g of solute-100 g-*-solution)

(moles solute-moles solution™)

(moles solute.kg water?)

Temperature Saturated solution Saturated solution Saturated solution
(K) Sucrose Maltitol Sucrose Maltitol Sucrose Maltitol
273.15 64.45+1.222 51.89+0.70" 0.083+0.0072 0.053+0.001® 5.30+0.28%  3.14 +0.06"
278.15 64.90 +0.96* 53.21+0.53> 0.084+0.011* 0.056 +0.001° 5.41+0.23*°  3.30 £0.07°
283.15 65.43+2.75* 54.92+1.67° 0.086+0.005° 0.060+0.004> 557 +0.67% 3.54+0.24°
288.15 66.05+0.692 56.84+0.76° 0.088+0.008% 0.064+0.002° 569+0.17% 3.83+0.12"
293.15 66.74 +1.39 58.94+0.94> 0.091+0.008* 0.070+0.003° 5.87+0.36° 4.17+0.16"
298.15 67.50+0.87* 60.96 £0.58> 0.094+0.012* 0.076 £0.002* 6.07 £0.24®° 4.54+0.11°
303.15 68.33+0.90* 63.08£0.63> 0.097 +0.012*% 0.082 +£0.002*® 6.31+0.26° 4.96 +£0.13"
308.15 69.22 +0.55* 65.25+0.58® 0.100+0.008* 0.089 +0.002* 6.57£0.17°8  5.45+0.14°
313.15 70.18 +2.45% 67.32+2.35* 0.105+0.002®8 0.098 £0.009° 6.92+0.84° 6.01+0.622
318.15 71.18+1.47% 69.28£0.38% 0.110£0.016 0.106 £0.002% 7.23+0.50%  6.55+0.122
323.15 7223+1.67% 71.24+096* 0.114+0.011® 0.115+0.005% 7.62+0.61* 7.20£0.332
328.15 73.31+0.002 73.08+2.76% 0.120+0.011®° 0.125+0.016® 8.03+0.00° 7.96 +1.14°
333.15 74.42£0.30*° 74.97+0.08° 0.126+0.011* 0.135+0.000®8 8.50+0.13*  8.70 +0.03?
338.15 7556 £2.718 76.82+3.51* 0.135%£0.026® 0.150 £0.024% 9.14+1.42% 9.81+1.85%
343.15 76.70 £2.87% 7856 £1.47° 0.142+£0.025* 0.161+0.011*® 9.74+1.58* 10.68 +0.892
348.15 77.62+1.95% 80.25+3.82% 0.148£0.020®8 0.179+0.034* 10.20+1.14® 12.16 +2.742
353.15 78.61+0.42% 8187+227% 0.154+0.013% 0.193+0.023% 10.74 +0.278 13.27 +1.89?

Different letters in the same temperature indicate significant differences according to

analysis of variance and post hoc Tukey's test (o = .05).
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Table 6.S2. Density of saturated solutions of sucrose and maltitol at different

temperatures (average + standard deviation).

Density (kg-m)

Temperature Saturated solution
(K) Sucrose  Maltitol
273.15 1205 + 5% 1155 + 6°
278.15 1208 £ 1% 1163 +2°
283.15 1211 + 4% 1161 +2°
288.15 1212+2% 1174+ 7P
293.15 1216 £ 5% 1178 +3°
298.15 1218 + 6% 1184 + 4°
303.15 1223 +2% 1191 +3°
308.15 1224 + 7% 1198 + 2°
313.15 1228 + 1% 1205 + 1°
318.15 1229 + 0* 1210 + 4°
323.15 1233+ 6% 1221 +1°
328.15 1238 +3* 1217 +1°
333.15 1238 + 9% 1228 + 12
338.15 1237 £2% 1229 + 52
343.15 1241 +3* 1240+ 12
348.15 1242 +8* 1243+ 8°
353.15 1243 £ 5% 1247 + 3

Different letters in the same temperature indicate significant differences according to

analysis of variance and post hoc Tukey's test (o = .05).
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Table 6.S3. Viscosity of saturated solutions of sucrose and maltitol at different

temperatures (average + standard deviation).

Viscosity (Pa-s)

Temperature Saturated solution
(K) Sucrose Maltitol
273.15 0.36 +0.0022  0.059 + 0.0003"
278.15 0.31+0.003*  0.060 + 0.0004"
283.15 0.27 £0.007®  0.059 + 0.001°
288.15 0.24 +0.004°  0.0604 + 0.0004°
293.15 0.21+0.003*  0.0603 + 0.001°
298.15 0.18 +£0.0022 0.062 + 0.0007"
303.15 0.16 £ 0.002%  0.0640 + 0.0002°
308.15 0.14 + 0.0004*  0.067 + 0.0000°
313.15 0.12+0.001*  0.068 + 0.0006"
318.15 0.11 +0.002  0.076 + 0.0003"
323.15 0.10 £ 0.0022  0.079 + 0.0003"
328.15 0.09 £ 0.002? 0.087 +0.001°
333.15 0.08 +0.0001*  0.091 +0.003"
338.15 0.083+0.002*  0.11 +0.0001°
343.15 0.076 £ 0.0009%  0.12 + 0.0008"
348.15 0.074 +£0.0002%  0.13 +0.004°
353.15 0.072 £ 0.0003*  0.16 + 0.0005°

Different letters in the same temperature indicate significant differences according to

analysis of variance and post hoc Tukey's test (o = .05).
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Table 6.S4. Specific heat of saturated solutions of sucrose and maltitol at different

temperatures (average + standard deviation).

Specific heat (kJ-kg1-K™1)

Temperature Saturated solution
(K) Sucrose Maltitol
273.15 1.71+£0.012 2.09 +0.02°
278.15 1.68 £ 0.004* 2.07 +0.01°
283.15 1.64 +0.03* 2.00+0.02°
288.15 1.65+0.01% 1.95+0.04°
293.15 1.58 +0.01* 1.83+0.02°
298.15 1.57 £0.004% 1.77 £0.02°
303.15 1.53+0.022 1.68+0.01°
308.15 1.49 +£0.01* 1.60 + 0.02°
313.15 1.45+0.01* 1.51+0.02°
318.15 1.40+0.03* 1.42+0.01°
323.15 1.37+0.01* 1.36 +0.01°
328.15 1.29+0.01* 1.28+0.022
333.15 1.26 £0.01* 1.20+0.02°
338.15 1.18 £0.028 1.13+0.02°
343.15 1.17 £0.01% 1.05+0.01°
348.15 1.12 £ 0.002% 0.99 +0.02°
353.15 1.07 £0.01* 0.91+0.01°

Different letters in the same temperature indicate significant differences according to

analysis of variance and post hoc Tukey's test (o = .05).



135

Table 6.S5. Thermal conductivity of saturated solutions of sucrose and maltitol at
different temperatures (average + standard deviation).
Thermal conductivity (W-m™*-K™)

Temperature Saturated solution
(K) Sucrose Maltitol
273.15 0.39 +£0.0022 0.41 + 0.003"
278.15 0.39 +£0.002% 0.41 +0.003"
283.15 0.39+0.010* 0.40 + 0.004?
288.15 0.39 +0.002% 0.40 +0.002°
293.15 0.39 +£0.002% 0.39 +0.001°
298.15 0.39£0.001* 0.39 £0.003%
303.15 0.39+0.004* 0.38 +0.001°
308.15 0.39+0.001* 0.38 +0.003?
313.15 0.39+£0.001* 0.38 +0.001°
318.15 0.38 £0.007% 0.38 £ 0.003?
323.15 0.38+0.004* 0.37 +0.003?
328.15 0.38 +0.004% 0.37 +0.001°
333.15 0.38 £0.007% 0.37 £0.0042
338.15 0.38 £0.008% 0.37 £ 0.002?
343.15 0.38+0.010* 0.36 + 0.003?
348.15 0.38 +0.002% 0.36 +0.001°
353.15 0.38 £0.004% 0.36 + 0.002"

analysis of variance and post hoc Tukey's test (o = .05).

Different letters in the same temperature indicate significant differences according to
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Table 6.56. Thermal diffusivity of saturated solutions of sucrose and maltitol at

different temperatures (average + standard deviation).

Thermal diffusivity (m?-s™?)

Temperature Saturated solution
(K) Sucrose Maltitol
273.15 1.89 +0.009%  1.69 % 0.02°
278.15 1.91+£0.004% 1.69 +0.02°
283.15 1.95+0.03% 1.70 £0.04°
288.15 1.94 +0.001% 1.75+0.06°
293.15 202 +£0.006%  1.83 +0.02°
298.15 2.03+0.01*° 1.86+0.03"
303.15 206 +£0.022  1.90 +0.01°
308.15 2.12+0.009° 2.00 + 0.04°
313.15 2.16 +£0.008* 2.08 +0.03°
318.15 2.22+0.006° 2.23+0.03°
323.15 2.26 +0.04*  2.26 +0.04%
328.15 2.39+0.01*° 2.36+0.03°
333.15 2.45+0.05%  2.50 +0.06°
338.15 2.60 +0.004* 270 +0.04°
343.15 2.61+0.07° 2.78+0.05
348.15 2.72+0.03*  2.95+0.09°
353.15 2.84+0.05°  3.20 £0.05°

Different letters in the same temperature indicate significant differences according to

analysis of variance and post hoc Tukey's test (o = .05).
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7.CAPITULO 4
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Resumo: O gengibre desidratado é uma das principais formas de consumo do gengibre.
A desidratacdo osmotica é capaz de estender sua vida atil, mantendo o seu sabor
pungente caracteristico e suas propriedades nutracéuticas. Porém, 0 processo
convencional demanda um tempo longo. Nesse sentido, este estudo teve como objetivo
avaliar o efeito da aplicacdo do ultrassom em comparagdo com a agitagdo mecanica na
cinética de desidratacdo osmatica de gengibre. Para isso, utilizou-se solugdes saturadas
de maltitol nas temperaturas de 25, 35 e 45 °C. Trés tratamentos foram realizados,
desidratacdo osmotica convencional (OD), com agitacdo mecanica (AGOD) e assistida
por ultrassom (USOD). As taxas de perda de dgua (WL) e ganho de solidos (SG) foram
maiores para as 5 primeiras horas para os diferentes métodos testados, sequido de uma
reducdo gradativa até atingir equilibrio. O tratamento USOD apresentou maior perda de
agua (WL: 24 %) e ganho de solidos (SG: 12 %), seguido dos tratamentos AGOD (WL.:
22 % e SG: 11 %) e OD (WL: 21 % e SG: 10 %). Ao empregar maiores temperaturas de
processamento, evidenciou-se maior perda de &gua e ganho de sélidos em todos 0s
tratamentos. Portanto, 0 emprego do ultrassom na desidratacdo osmotica com solugdes
saturadas € eficiente para intensificar os processos de reducdo de umidade e

incorporacdo de polidis em gengibre.

Palavras-chave: Poliol. Solucdo saturada. Cavitacdo. Transferéncia de massa.

Intensificacdo de processo.
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7.1. Introdugéo

O gengibre (Zingiber officinale) é uma planta perene, sendo o rizoma a parte de
maior interesse. Ele é caracterizado como um caule subterraneo, espesso e de estrutura
rigida (WHO, 1999). O ¢6leo essencial presente no gengibre é responsavel por seu sabor
caracteristico de pungéncia. Ele contém teores significativos de compostos bioativos,
principalmente  6-gingerol e 6-shogaol, com propriedades anti-inflamatérias,
antitumorigénicos, antidiabética, antiobesidade e cardioprotetora (SHUKLA; GOUD;
DAS, 2019; SRINIVASAN, 2017). No entanto, seu alto teor de umidade em torno de
78% (USDA, 2018) dificulta a sua estabilidade pos-colheita de modo a garantir o
adequado transporte e abastecimento em regides distantes. Por essa razdo, estima-se que
70% do consumo do gengibre ocorra na forma desidratada devido a maior facilidade de
transporte, armazenamento, e de sua prépria aplicacdo como ingredientes em diversos
produtos (SHUKLA; GOUD; DAS, 2019).

A secagem convectiva é uma técnica de desidratacdo convencional de baixo
custo associado, porém apresenta algumas desvantagens como longo tempo de
processamento, alteracdes na qualidade final do produto relacionadas a exposicdo as
altas temperaturas — resultando em perdas na cor, textura, encolhimento e degradacgéo de
nutrientes, entre outras (WOJDYLO et al., 2014). A desidratacdo osmdtica, por outro
lado, é uma técnica de desidratacdo parcial do alimento que é muitas vezes utilizada
como pré-tratamento a secagem, reduzindo o tempo de exposi¢do ao ar quente e o gasto
energético, melhorando os atributos sensoriais e prolongando a vida util dos alimentos
(JIANG et al., 2021). Além disso, a desidratacdo osmadtica possibilita desenvolver novos
produtos alimenticios incorporados de diferentes solutos com valor tecnolégico
agregado (PALACIOS ROMERO et al., 2022).

Devido ao gradiente de concentracdo entre o alimento e a solu¢do osmotica, é
gerada uma forca motriz que promove a transferéncia de massa até atingir o equilibrio.
Nesse momento, ocorre a saida da agua do produto para a solugdo osmotica e
impregnacdo de soluto na matriz sélida. As solugdes osmoticas mais tradicionalmente
empregadas sdo constituidas de sacarose e de cloreto de sodio, prevalecendo o uso de
sacarose para frutas e cloreto de sddio para vegetais (LEWICKI; LENART, 2014).
Entretanto, devido as exigéncias dos consumidores por produtos com reducéo calorica e
pelo efeito negativo do excesso de consumo de agucar relatado pela OMS (Organizagao
Mundial da Saude) (LUSTIG; SCHMIDT; BRINDIS, 2012), novos agentes osmoticos

estdo sendo testados. O maltitol € um dos exemplos de agentes osmaticos que vem
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sendo utilizado em substitui¢do a sacarose. Ele é definido como um poliol dissacarideo
ou alcoois de agucar — popularmente conhecido como edulcorante — com poder de
docura 80-90% comparavel a sacarose. Tratando-se do gengibre, muitas vezes
empregado como produto com fins nutracéuticos, o emprego de solu¢es osmotica de
polidis vai de encontro com a necessidade de produzir um alimento de baixo teor
caldrico. Embora haja uma variedade de edulcorantes (sorbitol, xilitol, eritritol, manitol,
etc), o maltitol se destaca por ter propriedades como peso molecular, solubilidade, ponto
de fusdo e umidade de equilibrio proximas a sacarose (MITCHELL, 2007). Varios
estudos de desidratacdo osmotica utilizaram o maltitol como agente osmotico em
alimentos como maga (KOWALSKA et al., 2020), kiwi (Actinidia Arguta) (BIALIK et
al., 2020), yacon (MENDONCA et al., 2016), entre outros (MITCHELL, 2007).

Embora o maltitol apresente propriedades semelhante a sacarose, a concentracdo
e o tipo de agente osmotico influenciam a transferéncia de massa durante a desidratacéo
osmética (RAHAMAN et al., 2019). Estudos prévios do nosso grupo de pesquisa
relataram a proximidade das propriedades termofisicas de solucBes saturadas de
sacarose e maltitol para o emprego como solucBes osmoticas na condicdo de saturagdo
(MARTINS et al., 2021). Além de apresentarem propriedades de transporte similares,
trabalhar com a solugdo no limite da saturagdo intensifica o gradiente de potencial
quimico e a transferéncia de massa. Por outro lado, como apresentam densidade e
viscosidade mais altas, a resisténcia externa deve ser vencida pela insercdo de
turbuléncia ao sistema e reducdo das zonas de estagnacao ao redor do alimento.

A agitacdo mecénica é uma alternativa simples utilizada na desidratacéo
osmotica como forma de causar transferéncias de massa mais intensas (AMAMI;
VOROBIEV; KECHAQU, 2006). Por outro lado, o uso do ultrassom durante a
desidratacdo osmdtica é técnica emergente que traz varias condi¢fes benéficas, como
potencializar a transferéncia de massa, melhorando suas propriedades funcionais e
tecnologicas e mantendo a biodisponibilidade dos componentes alimentares
(GALANAKIS, 2021). E considerada uma tecnologia ndo térmica desde que tenha um
controle de temperatura e é capaz de promover intensificacdo da transferéncia de massa
devido aos mecanismos diretos na matriz alimenticia e indiretos na interface solido-
liquido. Entre eles, destaque-se a microagitagdo, microfluxo, alteracdo de pressao,
reducdo da camada limite, cavitacdo e efeito esponja (KROEHNKE et al., 2021).

Modelos matematicos geralmente sdo aplicados em estudos de desidratacdo

osmotica com objetivo de obter equacfes que descrevem o processo de transferéncia de
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massa (MALDONADO; GONZALEZ PACHECO, 2022) e prever o comportamento
em diferentes condicBes de processamento, porém dentro da faixa estudada. Modelos
matematicos empiricos de Peleg (PELEG, 1988), Weibull (CUNHA et al., 2001) e
Zugarramurdi e Lupin (ZUGARRAMURDI & LUPIN, 1980) sdo utilizados em estudos
de desidratacdo osmoética(SULISTYAWATI et al., 2020; ZUNIGA; PEDRESCHI,
2012). O modelo de Fick é uma alternativa para modelar a transferéncia de massa
obtendo os coeficientes de difusdo de agua e solidos para materiais bioldgicos e
alimentos (MALDONADO; GONZALEZ PACHECO, 2022; MERCALI et al., 2011;
TELIS; MURARI; YAMASHITA, 2004).

Estudos de desidratacdo osmética de gengibre estdo apresentados na literatura,
porém empregando diferentes tecnologias intensificadoras, solucbes osmoticas e
condicdes de processamento. Dash, Balasubramaniam e Kamat (2019) utilizaram alta
pressdao e solugdes terndrias de sacarose e cloreto de sdédio para desidratacdo de
amostras gengibre. Osae et al. (2019) utilizou banho ultrassénico com solugdo de
sacarose para 0 mesmo fim, enquanto AN et al. (2019) comparou a desidratacdo
osmotica a vacuo pulsado e desidratagdo osmotica assistida por ultrassom utilizando
solugdo ternaria de sacarose e cloreto de sdlido. Como visto, até o nosso conhecimento,
ndo ha trabalhos na literatura que relatam a utilizacdo de solugdes saturadas de maltitol
combinadas com ultrassom de poténcia na cinética de desidratacdo osmotica de
gengibre. Com isso, o objetivo deste estudo foi avaliar o efeito da agitacdo mecanica
(AG) e da aplicacdo do ultrassom (US) sobre a cinética de perda de agua (WL) e de
ganho de solidos (SG) durante a desidratagdo osmotica de gengibre ao empregar

solucdes saturadas de maltitol.

7.2. Material e Métodos
7.2.1. Matéria-prima

Amostras integras e homogéneas de gengibre (Zingiber officinale) (78,38 +
0,22% de agua, 1,82 = 0,01% de proteina, 0,75 £ 0,01% de gordura, 16,28 + 0,22% de
carboidratos, 2,00 = 0,02 de fibras e 0,78 £ 0,01% de cinzas) foram adquiridas no
mercado local de S&o José do Rio Preto, Sdo Paulo, Brasil. Ap6s serem adquiridos, 0s
produtos foram higienizados com &gua corrente e em seguida secos com papel
absorvente. O gengibre foi fatiado no sentido do comprimento poucos instantes antes do

inicio dos experimentos com o auxilio de um fatiador elétrico. Em sequéncia, 0
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gengibre foi cortado no formato de placa com auxilio de um molde de inox com

dimenséo de 3,3 cm de comprimento, 3,3 cm de largura e 0,4 £ 0,05 cm de espessura.

7.2.2. Preparacéo da solucédo osmotica

As solucdes saturadas foram preparadas usando &gua destilada e maltitol de grau
alimenticio, em temperaturas de 25 °C (67,50 g de soluto/100 g de solugdo), 35°C
(69,22 g de soluto/g de solucéo) e 45 °C (71,18 g de soluto/g de solucdo). A saturacao
foi garantida pelos dados de solubilidade e pela formacgédo de precipitado conforme a
metodologia reportada em Martins et al. (2021).

A solucdo osmotica foi colocada em uma cuba encamisada de ago inox (24 cm
de altura e 15 cm de diametro) acoplada a um banho termostatico (modelo MA-184,
Marconi, Brasil) com circulacdo de agua para a estabilizacdo da temperatura (25, 35 e
45 + 1°C) conforme apresentado na Figura 7.1. Um termopar tipo K (MT-455, Minipa,
EUA) foi posicionado no interior da cuba para monitorar a temperatura durante o
processo. A concentracdo da solucdo ao longo do experimento foi monitorada por um
refratdmetro portatil (Hl 86801, Hanna Instruments, Roménia) para garantir a condicao

de saturacdo durante todo o0 processo.
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Figura 7.1. Aparato experimental utilizado para a desidratagdo osmotica a)
convencional (OD); b) agitada mecanicamente (AGOD); e c) assistida por ultrassom
(USOD).
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7.2.3. Desidratacdo osmética

As amostras de gengibre foram inseridas dentro da cuba e posicionadas entre
duas grades plasticas para ficarem submersas na solucdo durante todo o experimento.
Foi utilizada uma proporcéo de 1:47 (massa/massa) de gengibre e solucdo saturada de

maltitol, respectivamente para evitar a diluicdo da solucéo.
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A desidratacdo osmotica convencional (OD), com agitacdo mecanica e com
ultrassom foi realizada conforme apresentado na Figura 7.1-a, 7.1-b e 7.1-c,
respectivamente. Os ensaios foram realizados com duracdo total de 24 h, retirando
amostras nos tempos 0; 1; 2; 3; 4; 4.5; 6; 7; 8.5; 10; 12; 15; 18; 22 e 24 horas para
avaliacdo do processo em funcdo do tempo.

Para a desidratagdo osmdtica com agitacdo mecénica (AGOD), foi acoplado ao
aparato experimental um agitador mecanico (Heidolph RZR1; Heidolph Instruments
GMBH & Co., Schwabach, Alemanha) conforme apresentado na Figura 7.1-b. O
equipamento foi posicionado no centro da cuba com velocidade ajustada a 100 rpm,
apos teste preliminar.

Para a desidratacdo osmdtica assistida por ultrassom (USOD) foi acoplado ao
aparato experimental um processador ultrassénico modelo Vibra-Cell VCX-1500
(Sonics & Materials, Newton, EUA), com uma sonda de 25 mm de diametro contendo 3
“nos” para emissdo das ondas ultrassonicas. A frequéncia do ultrassom foi de 20 kHz,
poténcia nominal de 700 W e sistema pulsado (1 s on; 4 s off). O equipamento foi
posicionado no centro do recipiente entre as amostras conforme apresentado na Figura
7.1c. A temperatura do sistema foi mantida constante através da circulacdo de agua de
um banho termostatico (modelo MA-184, Marconi, Brasil) no lado encamisado da cuba.

7.2.4. Determinacdo da perda de agua (WL) e ganho de sélidos (SG) durante a
desidratacao osmotica

Apb6s 0s tempos pré-estabelecidos de desidratagdo osmotica, amostras de
gengibre foram retiradas do recipiente, escorridas em uma peneira e mergulhada em um
béquer com agua destilada a ~3°C por 30 segundos. A seguir, elas eram dispostas sobre
papel absorvente para a retirada do excesso de agua. O intuito do enxague da amostra é
retirar o excesso de solucdo osmética da superficie e cessar o processo de desidratagdo
osmotica. Em seguida, foi determinada a perda de agua (WL) (Equagéo 7.1) e o ganho
de sélidos (SG) (Equacéo 7.2) conforme Ganjloo et al. (2012).

WL (%) =

(Mo—m(;&—(M_m) X 100 (71)

0

m-m
Mo

SG (%) =

% % 100 (7.2)
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em que WL é a perda de agua (%), SG é o ganho de sélidos, M, é o peso da amostra
inicial t=0 (g), M é o peso da amostra no tempo t (g), m, € massa de solidos secos

inicial t=0 (g) e m é massa de sélidos secos no tempo t (g).

7.2.5. Modelagem matematica da cinética de WL e SG na desidratacdo osmotica

Os dados experimentais de perda de agua (WL) e ganho de sélidos (SG) da
desidratacdo osmdtica de gengibre em solucdo saturada de maltitol em diferentes
temperaturas e condi¢des de processamento foram ajustados nos modelos matematicos
de Peleg, Weibull e Zugarramurdi & Lupin. O coeficiente de transferéncia de massa
tambeém foi determinado utilizando o modelo de Fick.

O software Statistica 7.0 (Statsoft Inc., EUA) foi utilizado para realizar as
regressdes lineares e o ajuste foi avaliado com o coeficiente de determinagdo (Rag?) € a
raiz quadrada do erro quadratico médio (RMSE) (Equacéo 7.3).

5 0,5
RMSE = %[Zn(cpred - Cexp) ] (7.3)

em que Cexp € Cpred S80 0s resultados experimentais e preditos pelo modelo, e n é o

namero de valores experimentais.

7.2.5.1. Modelo de Peleg

O modelo de Peleg (1988) é comumente utilizado para descrever processos de
transferéncia de massa, tem por objetivo estimar a umidade de equilibrio. Esta
estimativa é obtida por meio da curva de adsorcdo, composta pelo parametro de ajuste,

kw1 e Kwo, conforme a Equacéo 7.4.

WS =——— (7.4)

kW1 +kW2t

em que WS representa a perda de agua (WL) ou ganho de solidos (SG); t é o tempo da
desidratacdo osmotica; kw1 e kwa sdo os parametros do modelo.

A constante kwi representa a taxa inicial (t=0) de transferéncia de massa da WL
ou SG (Eq. (7.5)). A constante kw> representa a condi¢do de equilibrio de transferéncia
de massa da WL ou SG, ou seja, quando t — o (Eq. (7.6)).
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d(Ws) _ 1 (7. 5)

dt li=g - kw4

Ws*™ = = (7.6)

7.2.5.2. Modelo de Weibull

O modelo de Weibull (CUNHA et al., 2001) representado pela Equacéo (7.7) €
comumente utilizado para descrever processos que apresentam variabilidade como de
transferéncia de massa, em que é determinada a cinética de perda de 4gua e do ganho de

solidos durante a desidratacdo osmotica.

2 1ol &

em que WS representa a perda de dgua (WL) ou ganho de so6lidos (SG); a. € 0 parametro
de forma (adimensional); B é o parametro de escala (h), que representa a cinética (e o
tempo necessario para atingir 63% das condi¢des de equilibrio; WS™ representa a perda

de agua no equilibrio (WL™) ou o ganho de sélidos no equilibrio (SG*).

7.2.5.3. Modelo de Zugarramurdi & Lupin
O modelo de Zugarramurdi & Lupin (1980) representado pela Equacdo (7.8)

prevé a cinética da desidratacdo osmotica.
WS = WS, exp(—kt) + WS*(1 — exp(—kt)) (7.8)

em que WS representa a perda de agua (WL) ou ganho de sélidos (SG); WSy representa
a perda de agua inicial ou ganho de solidos inicial (t = 0), respectivamente; k é a
parametro matematico relacionado a transferéncia de massa; WS” representa a perda de

agua ou ganho de sélidos nas condic6es de equilibrio.

7.3. Resultados e discussao
7.3.1. Efeito da temperatura do processo durante a desidratacdo osmotica de

gengibre
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A umidade inicial do gengibre in natura era de 78,38 + 0,22 (g de agua / 100 g
de amostra). A Figura 7.2 apresenta o efeito da temperatura sobre a perda de agua (WL)

durante a desidratacdo osmatica de gengibre nos diferentes processos estudados.

Figura 7.2. Efeito da temperatura sobre a perda de &gua (WL) do gengibre durante a
desidratacdo osmética convencional (OD), agitada mecanicamente (AGOD) e assistida
por ultrassom (USOD).
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Para todos os tratamentos, as taxas de WL apresentaram comportamento
semelhante durante o processo, aumentando com o aumento do tempo de processo.
Durante as primeiras 5 horas de processo, foi observado um aumento acentuado da WL
nas fatias de gengibre para todos os tratamentos. Esta rapida difusdo pode ser atribuida
a maior diferenca de potencial quimico através de uma membrana semi-impermeavel
entre o material celular e a solugdo osmética (AHMED; QAZI; JAMAL, 2016).
Entretanto, apds 6 horas ha uma reducdo gradativa da WL. Isso provavelmente esta
relacionado a resisténcia externa que é gradualmente desenvolvida devido ao acimulo
de sélidos na membrana semi-impermeavel (AHMED; QAZI; JAMAL, 2016),
dificultando a WL do gengibre.

Em relacdo aos efeitos das diferentes temperaturas de processo, 0 aumento da

temperatura resultou em um aumento da WL no gengibre, independente das condigdes
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avaliadas (OD, AGOD e USOD). Em todas as trés condi¢des avaliadas, houve uma
maior WL nos processos conduzidos a 45°C, atingindo os valores de 21, 22 e 24% para
os tratamentos OD, AGOD e USOD, respectivamente. Os menores valores WL para
OD, AGOD e USOD foram obtidas na temperatura de 25 °C.

Similarmente como analisado para WL, a Figura 7.3 mostra o efeito da
temperatura sobre o ganho de solidos (SG) durante a desidratacdo osmotica de gengibre
para 0s processos estudados.

Em todas as condi¢des (OD, AGOD e USOD), o aumento da temperatura
também resultou em aumento do SG no gengibre. Os tratamentos OD, AGOD e USOD,
realizados a 25°C, apresentaram um menor SG quando comparados aqueles conduzidos
a temperaturas mais altas. Analogamente, as taxas de SG atingiram o percentual de 10,
11 e 12% para os tratamentos OD, AGOD e USOD.

Figura 7.3. Efeito da temperatura sobre o ganho de sélidos (SG) do gengibre durante a
desidratacdo osmotica convencional (OD), agitada mecanicamente (AGOD) e assistida
por ultrassom (USOD).
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Prithani & Dash (2020) estudaram o efeito da temperatura na desidratacdo

osmotica de kiwi usando solucdo de sacarose (60 °Brix). Os autores tambem relataram
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gue a perda de agua aumentou significativamente na medida em que a temperatura do
processo aumentou de 25 °C para 60 °C. Esse fendmeno de aumento nas taxas de perda
de 4gua com o aumento da temperatura da solucdo pode ser atribuido ao efeito da
temperatura na diminuicdo da viscosidade da solugdo osmotica, inchago das amostras,
plastificacdo da estrutura da membrana celular - promovendo assim uma difusdo mais
rapida da agua dentro do produto (CIURZYNSKA et al., 2016).

7.3.2. Efeito das tecnologias empregadas
A Figura 7.4 mostra os efeitos da desidratagdo osmética convencional (OD),
agitada mecanicamente (AGOD) e assistida por ultrassom (USOD) sobre a WL do

gengibre nas diferentes temperaturas de processo estudadas.

Figura 7.4. Efeito da desidratacdo osmotica convencional (OD), agitada mecanicamente
(AGOD) e assistida por ultrassom (USOD) sobre a WL do gengibre.
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Em todas as temperaturas avaliadas, o processo de desidratagdo osmdtica
convencional (OD) causou uma menor WL no gengibre quando comparado aos

processos AGOD e USOD. Como esperado, o tratamento USOD resultou em uma
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maior WL no gengibre. Comportamento similar foi observado para o SG no gengibre. A
Figura 7.5 mostra os efeitos da desidratagdo osmotica convencional (OD), agitada
mecanicamente (AGOD) e assistida por ultrassom (USOD) sobre o SG do gengibre nas
diferentes temperaturas de processo estudadas.

De maneira semelhante a WL, em todas as temperaturas estudadas, OD resultou
em um menor SG. O tratamento AGOD apresentou um maior SG, quando comparado
ao OD. Provavelmente, as turbuléncias produzidas pela agitacdo reduziram a resisténcia
externa, acelerando o transporte de massa (AHMAD-QASEM et al., 2013), impactando
diretamente sobre as taxas de WL e SG. Porém, SG ainda maiores foram obtidos
durante o tratamento USOD. Os resultados positivos do processamento por ultrassom
provavelmente estdo ligados aos efeitos combinados do gradiente de pressdo osmotica,
da cavitacdo e do efeito esponja (BHARGAVA et al., 2021; CHEN et al., 2020),
resultando em maior perda de umidade e ganho de sélidos.

Figura 7.5. Efeito da desidratacdo osmética convencional (OD), agitada mecanicamente
(AGOD) e assistida por ultrassom (USOD) sobre 0 SG do gengibre.
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A cavitacdo é o surgimento de bolhas de ar devido a vaporizacdo da 4gua e ao
efeito de rarefacdo ser superior as forgas coesivas do liquido. Essas bolhas podem
colapsar durante o trajeto proporcionando o aumento da temperatura e pressdo pontual
(5000 K e 1000 atm) e implodir préximo da interface solido-liquido gerando micro jatos
atingindo a superficie e formando micro canais (CARCEL et al., 2012). Ja o efeito
esponja é caracterizado por sucessivos movimentos de compressdo e descompressdo
provocados diretamente no solido. Ainda, esses movimentos criam canais
microscopicos que facilitam e promovem a transferéncia de massa entre o sélido e o
meio osmotico (CARCEL et al., 2012; GALLEGO-JUAREZ, 1999).

Embora, ambos os processos (AGOD e USOD) possam acelerar a desidratacéo
osmotica convencional (OD) do gengibre, o tratamento USOD pode ser considerado
uma técnica mais eficiente para aumentar a transferéncia de massa e a eficiéncia do

processo.

7.3.3. Modelagem matematica

As Tabelas (7.1), (7.2) e (7.3) apresentam os resultados dos parametros
matematicos obtidos na modelagem matematica de perda de agua (WL) e ganho de
solidos (SG).

De maneira geral, os trés modelos testados apresentaram bons ajustes aos dados
experimentais com R%>0,9805 e RMSE <0,7123. Entretanto, o modelo de Weibull foi o
que apresentou melhor ajuste com R? >0,9948 e RMSE <0,1158.



Tabela 7.1. Pardmetros do modelo Peleg para perda de agua (WL) e ganho de sélidos (SG).

T A Perda de 4gua (WL) Ganho de solidos (SG)

(°C) Parametros SB AG us SB AG us
K1 0,221+0,028 0,177+0,003 0,114+0,005 0,349+0,014 0,293+0,014 0,188+0,001
K2 0,059+0,006 0,051+0,001 0,047+0,001 0,107+0,002 0,097+0,004 0,087+0,001

25 Radj2 >0,9961 >0,9963 >0,9962 >0,9967 >0,9969 >(0,9959
RMSE 0,2608 <0,307 <0,3365 <0,1373 <0,1471 <0,1904
K1 0,120+0,006 0,108+0,010 (77+0001 0,216%0,002 0,192+0,003 0,133+0,002
K2 0,049+0,000 0,045+0,004 0,043+0,000 0,098+0,001 0,092+0,002 0,083+0,001

35 Raou2 >0,9969 <0,9963 <0,9947 >0,9960 <0,9943 <0,9917
RMSE <0,2972 <0,3405 <0,4305 <0,160 <0,2037 <0,2871
K1 0,081+0,003 0,069+0,004 0,050+0,002 0,143+0,008 0,125+0,006 0,090+0,007
K2 0,043+0,01 0,042+0,000 0,038+0,000 0,095+0,003 0,085+0,004 0,078+0,004

45 Radjz >0,9941 >0,9932 >0,9930 >0,9944 >0,9936 >0,9805
RMSE <0,4414 <0,5057 <0,5549 <0,2106 <0,2529 <0,4837




Tabela 7.2. Pardmetros do modelo de Weibull para perda de dgua (WL) e ganho de solidos (SG).

T A Perda de 4gua (WL) Ganho de solidos (SG)
(°C) Parametros SB AG us SB AG us
B 5,27040,171  4,783+0,094  3,339+0,097 4,504+0,126 4,169+0,023  3,010+0,022
A 0,724+0,002 0,734+0,004 0,767+0,003 0,738+0,007 0,745+0,001 0,777+0,005
25 XG 15,619+1,417 17,719+0,349 19,287+0,286 8,479+0,174 9,382+0,447 10,468+0,055
Radi’ >0,9990 >0,9988 >0,9988 >0,9992 >0,9991 >0,9992
RMSE <0,0533 <0,0439 <0,0467 <0,1157 <0,1158 <0,4319
B 3,347+0,124  3,313+0,022 2,541+0,034 3,051+0,002 2,890+0,037 2,317+0,005
A 0,763+0,002  0,764+0,004 0,788+0,003 0,773+0,002 0,785+0,010 0,805+0,012
35 XG 18,397+0,189 20,327+£1,991 21,106+0,112 9,238+0,103 9,810+0,226 11,019+0,170
Radi? >0,9992 >0,9991 >0,9990 >0,9993 >0,9986 >0,9985
RMSE <0,0362 <0,0401 <0,0456 <0,0177 <0,0248 <0,0302
B 2,645+0,138 2,364+0,115 1,982+0,081 2,216+0,033 2,158+0,011 1,794+0,026
A 0,783+0,011 0,792+0,011 0,796+0,020 0,798+0,000 0,803+0,002 0,831+0,029
45 XG 21,019+0,572 21,796%0,111 24,138+0,255 9,700+0,362 10,746+0,477 11,881+0,585
Radj? >0,9989 >0,9990 >0,9970 >0,9995 >0,9994 >0,9948
RMSE <0,0480 <0,0486 <0,0921 <0,1424 <0,0187 <0,0625
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Tabela 7.3. Pardmetros do modelo Z & L para perda de 4gua (WL) e ganho de sélidos (SG).

T A Perda de 4gua (WL) Ganho de solidos (SG)
(°C) Parametros SB AG us SB AG us
XG 14,318+1,335 16,459+0,235 18,536+0,304 7,926+0,191 8,842+0,416 10,127+0,055
K 0,323+0,005 0,246+0,003 0,138+0,007 0,256+0,004 0,270+0,001  0,345+0,002
25 Radjz >0,9841 >0,9846 >0,9880 >0,9853 >0,9862 >(0,9894
RMSE <0,5638 <0,6121 <0,5948 <0,2784 <0,3249 <0,3034
XG 17,660+0,223 19,526+1,891 20,580+0,094 8,925+0,102 9,523+0,196 10,800+0,180
K 0,31840,009 0,320+0,002  0,399+0,004 0,342+0,000 0,356+0,003  0,432+0,000
35 Raou2 >0,9987 >0,9884 >0,9909 >0,9893 >0,9897 >0,9921
RMSE <0,5626 <0,6842 <0,5623 <0,2712 <0,2855 <0,2748
XG 20,449+0,500 21,304+0,173 23,695+0,190 9,505+0,358 10,546+0,470 11,735+0,614
K 0,386+0,016 0,426+0,018 0,500+0,017 0,450+0,006 0,461+0,002 0,546+0,007
45 Radj® >0,9897 >0,9909 >0,9889 >0,9926 >0,9930 >0,9916

RMSE <0,6028 <0,5778 <0,7123 <0,2393 <0,2622 <0,3177
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7.4 Concluséo

O aumento da temperatura da solugdo osmdtica aumentou a WL e SG pelas
amostras de gengibre. A condicdo USOD apresentou maior intensificacdo de
transferéncia de massa quando comparado as demais condi¢cdes de processamento
(AGOD e OD). Entretanto a condicdo AGOD foi superior a OD, mostrando-se como
alternativa viavel para intensificacdo convencional. Os modelos de Peleg, Weibull e Z
& L apresentaram bons ajustes aos dados experimentais, porém o modelo Weibull
apresentou maiores R? >0,9948 e menores RMSE < 0,1158. Desse modo, a desidratacio
osmatica de gengibre em solucdo saturada de maltitol assistida por ultrassom e a agitada
mecanicamente puderam ser consideradas como alternativas de processos intensificados

de transferéncia de massa e com tempo de processamento reduzido.
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8. CONCLUSAO GERAL
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As técnicas de desidratacdo de frutas e vegetais como desidratacdo osmdtica,
secagem convencional e osmo-secagem vem sendo aprimoradas com a aplicacdo do
ulrassom de alta intensidadade. O ultrassom é uma tecnologia emergente, verde e nédo
térmica que proporciona alteracfes desejaveis ao produto e ao processo, tais como:
intensificacdo da transferéncia de massa, retencdo da cor e compostos bioativos,
melhora na textura e percepgao sensorial. Devido a variabilidade das matrizes das frutas
e vegetais e condicdes experimentais é bastante promissor a revisdo e 0
desenvolvimento de trabalhos com aplicacdo de ultrassom em técnicas de desidratacao.

Comecando pelas propriedades das solu¢Bes osmdticas, é observado que elas
tém um papel importante na intensidade dos campos acusticos produzido — razéo pela
qual foram estudadas suas propriedades em diferentes condi¢cdes. Em geral, a densidade
das solucBGes aumenta com o0 aumento da concentracdo e com a reducdo da temperatura,
sendo obtida a maior densidade para solugdes de frutose. O calor especifico e a
condutividade térmica apresentaram comportamento inverso da densidade, sendo obtido
0 maior calor especifico na solucdo de frutose e a maior condutividade térmica na
solucdo de sacarose. Ao analisar as propriedades de transporte (solubilidade, densidade,
viscosidade, calor especifico, condutividade térmica e difusividade térmica) de solucGes
saturadas de sacarose e maltitol, foi apresentado um ponto de intersecdo entre as
solucdes, na qual ocorre o cruzamento dos dados das solu¢Ges. Maiores valores de
solubilidade, densidade, viscosidade e difusdo térmica foram obtidos para a solucdo
saturada de sacarose, nas temperaturas inferiores antes do ponto de interseccdo (295 a
340°C). Maiores valores de calor especifico e condutividade térmica foram obtidos para
a solucdo saturada de maltitol, nas temperaturas inferiores antes do ponto de
interseccdo. A viscosidade da solucdo saturada de sacarose diminuiu com o aumento da
temperatura, comportamento contrario foi obtido para a solucdo saturada de maltitol.
Tais comportamentos sdo atribuidos & simultdnea mudanca da solubilidade e
concentracdo para manter a solucdo saturada em temperaturas mais elevadas.

Na desidratagdo osmotica de gengibre com solugdo saturada de maltitol, o
aumento da temperatura intensificou a perda de 4gua e o ganho de s6lidos. Entre as trés
condigcdes de processamento testadas, a aplicacdo de ultrassom de alta intensidade
intensificou maior perda de dgua e ganho de sélidos seguido da condicdo com agitacao

mecanica e, por ultimo, da desidratacdo convencional.
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9. SUGESTOES PARA ESTUDOS
FUTUROS
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o Avaliar as alteragcdes na microestrutura, parametros de qualidade e retencéo de
compostos bioativos do gengibre produzidos pela aplicacao do ultrassom;

o Avaliar a influéncia do sentido de corte das amostras de gengibre nos parametros
de qualidade do produto final e do processo de desidratacdo empregando o ultrassom;

o Realizar ensaios de osmo-secagem a partir das melhores condi¢bes de
processamento da desidratagdo osmética de gengibre com solucdo saturada de maltitol.
o Determinar e analisar a influéncia do ultrassom na estabilidade e retencéo dos
compostos especificos 6-gingerol e 6-shogaol no gengibre apds processos de
desidratacdo osmatica, secagem e/ou osmo-secagem;

o Avaliar o efeito de diferentes solucdes osmoticas, convencionais e nao-
convencionais, no campo acustico produzido pelo ultrassom e na cinética de processos

de desidratacéo;



