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RESUMO

O Brasil € o maior produtor e exportador mundial de suco de laranja e seus subprodutos,
disputando com os Estados Unidos essa hegemonia no mercado. O pais responde por
mais da metade do suco produzido em todo o0 mundo, cujas exportacdes geram em
média US$ 1,5-2,5 bilhdes por ano ao pais. O processo para a obtencdo do suco de
laranja consiste em uma série de etapas de operagfes industriais, garantindo a
qualidade do suco desde a recep¢éo da matéria-prima até a confeccao do produto final.
Um dos principais subprodutos gerados no processo da industria citrica é a polpa Umida.
Esse subproduto tem um valor de mercado relativamente baixo (U$$ 20 por tonelada de
subproduto, dados em base Umida). Apesar de o suco ser o principal produto da laranja,
varios outros produtos com maior valor agregado sao obtidos durante seu processo de
fabricacdo. Dentre esses produtos podemos destacar os 6leos essenciais, d’limoneno,
terpenos, liquidos aroméaticos, pectina e farelo de polpa citrica. O objetivo deste trabalho
foi desenvolver um método de desidratacdo natural do subproduto de laranja da
empresa Brasil Citrus para viabilizar sua estocagem e posterior comercializacéo visando
a extracao de pectina. Inicialmente, foi delimitado um espaco para a desidratacéo natural
do subproduto do processamento de laranja. Foram realizados dois Ensaios
experimentais (1 e 2), os quais se distinguiram em relagdo ao periodo de avaliacéo,
variedade das frutas e lotes. O processo de desidratacédo natural foi monitorado quanto
as propriedades fisico-quimicas: umidade, pH, temperatura, atividade microbioldgica,
além da obtencéo e caracterizacdo da pectina. Houve aumento gradativo nos niveis de
contaminacgao microbioldgica apds o primeiro dia de desidratacéo natural do subproduto
(ap0s 24h), este aumento foi acompanhado por alteracao de cor do subproduto (amarelo
claro no inicio do processo para amarronzada apds 24h) evidenciando a biodegradacéo
e oxidacao do subproduto. O rendimento de extracao de pectina no ponto inicial (material
coletado do processo sem nenhum processo de secagem) foi de aproximadamente
48%. Entretanto, apos o periodo de 1-21 dias de desidratacdo natural foi averiguado um
declinio significativo no rendimento de extracdo de pectina (15-20%). A pectina obtida
ao longo do processo de desidratacédo natural do subproduto apresentou caracteristicas
guimicas semelhantes a uma pectina comercial. O presente método de desidratacao
natural ndo mostrou ser ideal para a secagem do subproduto e seu potencial de
comercializacao ainda é restrito, pois as perdas de rendimento na obtencao de pectina
foram muito elevadas (aproximadamente 36% de perda de rendimento). Uma
estratégia seria desenvolver um método hibrido de desidratacdo, ou seja, secagem
forcada com ar utilizando-se a radiacéo solar e temperatura natural do ambiente.

Palavras-chave: Extracdo do suco de laranja; Subproduto de laranja; Desidratagao
natural do subproduto; Obtencédo de pectina; Comercializacao.



ABSTRACT

Brazil is the world's largest producer and exporter of orange juice and its by-products,
competing with the United States for this hegemony in the market. The country
accounts for more than half of the juice produced worldwide, whose exports generate
an average of US $ 1.5-2.5 billion per year to the country. The process for obtaining
orange juice consists of a series of stages of industrial operations, guaranteeing the
quality of the juice from the reception of the raw material to the making of the final
product. One of the main by-products generated in the citrus industry process is wet
pulp. This by-product has a relatively low market value (U $$ 20 per ton of by-product,
given on a wet basis). Although the juice is the main product of the orange, several
other products with greater added value are obtained during its manufacturing process.
Among these products, we can highlight the essential oils, d’limonene, terpenes,
aromatic liquids, pectin and citrus pulp bran. The objective of this work was to develop
a method of natural dehydration of the orange by-product of the company Brasil Citrus
to enable its storage and subsequent commercialization aiming at the extraction of
pectin. Initially, a space was demarcated for the natural dehydration of the by-product
of orange processing. Two experimental tests (1 and 2) were carried out, which differed
in relation to the evaluation period, variety of fruits and lots. The natural dehydration
process was monitored for physical-chemical properties: humidity, pH, temperature,
microbiological activity, in addition to obtaining and characterizing pectin. There was a
gradual increase in the levels of microbiological contamination after the first day of
natural dehydration of the by-product (after 24h), this increase was accompanied by a
change in color of the by-product (light yellow at the beginning of the process to brown
after 24h) showing the biodegradation and oxidation of the product. By-product the
yield of pectin extraction at the initial point (material collected from the process without
any drying process) was approximately 48%. However, after a period of 1-21 days of
natural dehydration, a significant decline in pectin extraction yield was found (15-20%).
The pectin obtained during the natural by-product dehydration process showed
chemical characteristics similar to a commercial pectin. The present method of natural
dehydration did not prove to be ideal for drying the by-product and its
commercialization potential is still restricted, as the yield losses in obtaining pectin
were very high (approximately 36% of yield loss). One strategy would be to develop a
hybrid method of dehydration that is, forced drying with air using solar radiation and
the natural temperature of the environment.

Keywords: Extraction of orange juice; Orange by-product; Natural dehydration of the
by-product; obtaining pectin; Commercialization.
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1. INTRODUCAO

Estudos apontam que a laranja € de origem do Sul asiatico e foi introduzidano
Brasil no inicio da colonizacdo, encontrando o6timas condi¢cdes para seu cultivo.
Atualmente a laranja € a fruta mais produzida no Brasil, mundialmente conhecida e
pesquisada. A laranjeira (citrus sinensis) € uma arvore que pertence a familia
Rutaceae (NEVES; TROMBIM, 2017).

O Brasil € o maior produtor e exportador mundial de suco de laranja e seus
subprodutos, disputando com os Estados Unidos a hegemonia no mercado mundial.
A maior parte da producdo brasileira de laranja e a maior capacidade de
processamento industrial do suco concentram-se no estado de S&o Paulo
apresentando aproximadamente 80% na producdo de laranja e 90% do
processamento industrial (FRANCO, 2016). No “ranking” mundial da producgéo de
citros, o Brasil esta classificado em primeiro lugar, sendo considerado o pais
responsavel por mais da metade do suco produzido em todo o mundo (CITRUSBR,
2017; KORSTEN; TARVENER, 2012; ZANELLA, 2013).

O processo para a producédo do suco de laranja integral consiste em uma série
de etapas (operacdes industriais), garantindo a qualidade do suco desde a recepc¢ao
da matéria-prima até a confeccdo do produto acabado. Ap6s o processamento do
suco de laranja € gerado uma grande quantidade de subprodutos que podem ser
reaproveitados para a formulacdo de novos produtos que agregam valor comercial
para a empresa. Atualmente, os subprodutos oriundos da laranja séo utilizados como
matéria-prima para producao de fertilizantes e fabricacdo de racdo animal. Porém,
outra possibilidade para reaproveitar os subprodutos citricos e obter maior retorno
financeiro na indastria de citros, esta na utilizacdo do subproduto como matéria-prima
para producao de pectina (MORABITO, 2010; ZANELLA, 2013).

A pectina é um polissacarideo estrutural encontrado em grandes quantidades
nas paredes celulares de frutas citricas, sdo os componentes das paredes celulares
gue apresentam maior solubilidade em agua, formando uma fase gel hidratada. A
molécula de pectina é composta por uma cadeia principal de mondémeros de a-D-
galactopiranosidicos unidos por ligagdes covalente do tipo a-(1—4) com a presenga
de monbmeros intercalados de L-ramnose, as quais estdo conectadas através de
ligagdes do tipo covalentes a-(1—2). A composigao e estrutura da pectina podem ser

alteradas durante o seu isolamento, armazenamento e processamento. As pectinas
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sao subdivididas em duas grandes classes: de alto grau de metoxilacdo, (>50%,
HMP), e de baixo grau de metoxilacdo, (<50%, LMP). Comercialmente, as pectinas
HMP possuem consideravel poder gelificante e sdo amplamente utilizadas na
geleificacdo de sucos de frutas para a obtencéo de geléias (BRANDAO; ANDRADE,
1999; GELLERSTEDT; HENRIKSSON, 2009; RADENKOVES et al., 2018).

A fim de obter uma pectina de alta qualidade durante o periodo de fabricacéo,
€ necessario ter a matéria-prima adequada. No estado “in natura” a casca da laranja
esta sujeita & acdo microbioldgica e quimica, se deteriorando com o tempo, sendo
necessario extrair a pectina dentro de um tempo maximo de estoque ou seguida da
extracdo do suco (MCCCREADY et al., 1952; ZANELLA, 2013; RADENKOVS et al.,
2018).

O processo de secagem é uma das tecnologias mais importantes e utilizadas
desde a antiguidade para a conservacao de alimentos com uma operagao de custo
energético consideravel, e devido a este fator o interesse em otimizar as operacdes
tem aumentado. Conforme reportado na literatura os métodos de secagem variam
desde a secagem por radiacdo solar direta e indireta, secagem por micro-ondas e
bandejas. A escolha do método de secagem depende de fatores como o tipo do
produto, disponibilidade de secador, custo de desidratacéo, economia, disponibilidade
do equipamento e na necessidade de obter a qualidade desejada do produto final seco
(MUJAMDAR, 2009; SPOLADORE et al., 2014).

Dentro do conceito apresentado a estocagem do subproduto oriundo do
processamento de suco de laranja integral € um parametro extremamente importante
para seu aproveitamento visando a producdo de produtos de maior valor agregado.
Desta forma, o monitoramento de variaveis como a umidade, niveis de contaminacao
e rendimento de obtencao de pectina durante a etapa de secagem do subproduto sé&o

fatores essenciais para viabilizar a extragao de pectina para a sua comercializacao.
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2. OBJETIVOS

2.1. Objetivo Geral
Desenvolver um método para a secagem do subproduto do processamento de
laranja (bagaco de laranja) para viabilizar sua estocagem e posterior comercializacao

visando a extracdo de pectina.

2.2. Objetivos Especificos

Delimitar um espaco na empresa para a desidratacao natural do subproduto do

processamento de laranja;

e Avaliar o comportamento de perda de umidade, temperatura e niveis de
contaminacgdao por microrganismos do subproduto do processamento de laranja

ao longo do periodo de desidratacdo em temperatura ambiente;

e Avaliar o rendimento de extracdo de pectina do subproduto do processamento

de laranja ao longo do periodo de desidratacdo em temperatura ambiente;

e Avaliar o potencial de comercializacdo do subproduto do processamento de

laranja estocado anteriormente;
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3. REVISAO DA LITERATURA

3.1. Producéo brasileira de laranja

Estudos apontam que a laranja é de origem do Sul Asiatico, provavelmente, da
China, por volta de 4000 anos atras. Durante o periodo da idade média, as laranjas
foram transportadas para a Europa e, aproximadamente, no ano de 1500, mudas de
frutas citricas foram levadas para o continente americano. A laranja foi introduzida no
Brasil no inicio da colonizagédo, encontrando-se melhores condi¢cdes para vegetar e
produzir, do que nas proprias regides de origem e se expandindo por todo o territdrio
nacional (NEVES; TROMBIN, 2017).

A laranja é a fruta mais produzida no Brasil, mundialmente conhecida e
estudada, obtendo como principal produto o suco, sendo considerada a bebida
preferida pela maioria dos brasileiros e exportada em grande quantidade. Por ser uma
fruta rica em vitamina C, o suco de laranja também apresenta diversos beneficios a
salde. A laranjeira (citrus sinensis) é uma arvore que pertence a familia Rutaceae. E
um fruto hibrido desenvolvido desde a antiguidade, gerado pelo cruzamento de dois
frutos: o pomelo e a tangerina. A maior producado da fruta esta localizada em paises
gue apresentam climas tropicais e subtropicais, como a China, o Brasil e os Estados
Unidos e a sua composicao depende de diversos fatores, como por exemplo, clima,
variedade e maturacao dos frutos, e das condi¢cdes de crescimento. Em relacao as
variedades de laranjas comercializadas no pais, se destacam a Laranja Pera, Hamlin,
Natal, Valencia, Pineapple e Westin (BENELLI, 2010; BASTOS et al., 2014).

O Brasil € o maior produtor e exportador mundial de suco de laranja e seus
subprodutos, disputando com os Estados Unidos a hegemonia no mercado mundial.
A maior parte da producéo brasileira de laranja se concentra no estado de Sao Paulo
e destina-se a industrializagdo do suco. O estado de S&o Paulo representa grande
quantidade de producdo de laranja, aproximadamente 80%, além de 90% da
capacidade de processamento industrial (FRANCO, 2016). De acordo com a
FUNDECITRUS (2020), a safra 2019/20 apresentou o total de 384,87 milhdes de
caixas de laranja produzidas no cinturdo citricola de Sao Paulo e Minas Gerais.
Segundo CITRUSBR (2020) a producéo total de suco de laranja na safra 2019/20 foi
de 1.203.887 toneladas de FCOJ (“Frozen Concentrate Orange Juice”) Equivalente.
O numero representa um aumento de 328,7 mil toneladas em relagéo a estimativa do

ano anterior, aumento de 37,6%. Segundo Korsten e Taverner (2012) e Zanella (2013)
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entre os paises mais importantes na producao de citros, o Brasil esta classificado em
primeiro lugar no “ranking” mundial. Sendo assim, fica evidente a importancia do setor
citricola na economia do Brasil. O pais é responsavel por mais da metade do suco
produzido em todo o mundo, considerando a média das ultimas cinco safras
reportadas no levantamento mundial feito pelo Departamento da Agricultura dos
Estados Unidos (USDA), cujas exportagdes movimentam em torno de US$ 1,5-2,5
bilhdes por ano no pais. De acordo com 0 mesmo 6rgéo, o Brasil responde por 76%
de participacdo no comércio mundial de suco de laranja, consolidando-se como o mais
importante fornecedor global desse produto (CITRUSBR, 2017).

Devido a demanda da producéo de laranja no pais, € necessaria uma grande
guantidade de mé&o de obra, especialmente durante a colheita. A citricultura esta
relacionada a economia de diversos municipios localizados no estado de S&o Paulo e
Triangulo Mineiro, principalmente na geracdo de empregos. De acordo com a
Associagdo Nacional dos Exportadores de Sucos Citricos (CITRUSBR, 2019) nos
meses de janeiro-agosto de 2019 a cadeia citricola brasileira contribuiu com a criacao
de 39.297 postos de trabalho formais, ou 6,6% das 593.467 vagas de emprego criadas
no Brasil no mesmo periodo. Segundo o Cadastro Geral de Empregados e
Desempregados (CAGED), o més de agosto apresentou resultado positivo na geragao
de emprego, 121.387 vagas no pais, considerando o melhor resultado para os meses
de agosto desde 2013. A citricultura contribuiu com 3% dos empregos, com um saldo
de 3.712 trabalhadores. Segundo o diretor executivo da Associacdo Nacional dos
Exportadores de Sucos Citricos (CITRUSBR, 2019), a safra do ano de 2019 se
destacou. Desta forma, fica explicito o quanto a citricultura € importante para o
desenvolvimento do interior do estado de Sao Paulo. Em julho e agosto, dois primeiros
meses da safra 2019/2020, 0 setor admitiu 9.436 trabalhadores. Os municipios que
admitiram maiores volumes de trabalhadores foram Bebedouro (809 vagas), Coldmbia
(478), Tabatinga (451) e Santa Cruz do Rio Pardo (378). Ainda de acordo com o
mesmo 0rgao, nos primeiros trés meses da safra 2019/2020, os volumes de suco
concentrado congelado (FCOJ) exportados para todos os destinos, totalizaram
227.566 toneladas, 38,5% a mais que o volume embarcado no mesmo periodo do
ano passado, 164.252 toneladas. Em faturamento, o FCOJ obteve no atual periodo,
US$ 383 milhdes, 23,4% acima dos US$ 310,2 milhdes do periodo anterior. Dessa
forma, a demanda da producédo de suco de laranja no Brasil colabora na geracéao de

subprodutos citricos pés-processamento, estes também podem ser reaproveitados e
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utilizados como matéria-prima para desenvolver novos produtos com valor agregado

para comercializagao interna e exportagao.

3.2. Composicéao e estrutura da laranja
As partes que compdem a laranja séo epicarpo, mesocarpo e

endocarpo, conforme apresentado na Figura 1.

Figura 1. Denominacéo de diferentes camadas que compdem a laranja.

(gomo) (endocarpo)
e _ (flavedo)
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(semente) - ‘ _ (albedo)

Fonte: Cypriano (2015)

O bagaco da laranja é constituido pelo flavedo (epicarpo), albedo (mesocarpo),
membranas, residuos de polpa e sementes. O flavedo corresponde a casca da laranja,
porcao colorida, contém a maior concentracdo de acidos, 6leos esséncias aromaticos
e pigmentos. O flavedo recebe esta nomenclatura devido a presenca de flavonoides
em sua composi¢cado especificamente células que contém carotenoides, sendo elas
responsaveis pela coloracao da parte externa das frutas citricas (MAMMA et al, 2014).
O albedo esta aderido internamente ao flavedo, sendo a por¢cdo com coloracéo branca,
fibrosa e espessa, essa fracdo é a que mais se desenvolve na fruta acumulando
substancias nutritivas, rica em compostos aromaticos, substancias pécticas,
celulose, dentre outros componentes minoritarios. Esta € a camada que contém
maior concentracdo de pectina do total contido no bagaco. O género citrus

compreende grandes variedades de frutas, representadas por laranjas doces (Citrus
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sinensis), tangerinas (Citrus reticulada e Citrus deliciosa), limdes (Citrus limon), limas
acidas como o Tabhiti (Citrus latifolia) e o Galego (Citrus aurantiifolia), e doces tais
como a lima da Pérsia (Citrus limettioides), pomelo (Citrus paradisi), cidra (Citrus
medica), laranja azeda (Citrus aurantium) e toranjas (Citrus grandis), sendo que os
albedos se diferem entre elas em suas espessuras e consisténcias, por exemplo, as
tangerinas possuem camada fina do albedo (1-2 mm), enquanto que a laranja possui
uma camada mais espessa (2-5 mm). O endocarpo é a parte interna da laranja,
composta de pequenos segmentos, basicamente a polpa, parte comestivel
denominada de vesiculas. A parte comestivel da laranja (endocarpo) é composta por
um conjunto de segmentos. Os frutos citricos apresentam de 8 a 13 segmentos.
Dentro de cada segmento estao localizadas as sementes, que € composta de lipidios,
proteinas, carboidratos e a polpa, a qual varia a intensidade da cor de acordo com o
teor de carotenoides e antocianinas em sua composicao (ZANELA, 2013; MACHADO
et al., 2010; MAMMA et al., 2014; OLIVEIRA, 2019).

A columela, parte central da fruta, apresenta caracteristica estrutural
semelhante a do albedo e é conectado através de membranas presentes entre 0s
segmentos. Membranas presentes no bagaco contém celulose, pectina, compostos
fendlicos, flavonoides, vitaminas, minerais, dentre outros compostos minoritarios
(FOX, 1991; FIORENTIN, 2012; CYPRIANO, 2015; MAMMA et al., 2014).

3.3. Processamento industrial de suco de laranja integral
O processo para a obtencéo do suco de laranja integral consiste em uma série
de etapas (operacOes industriais), que garantem a qualidade do suco desde a

recepcao da matéria-prima até a confeccao do produto final (Figura 2).
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Figura 2. Fluxograma geral do processamento de suco de laranja integral.

FORMULARIO E FLUXOGRAMA DO PROCESSO
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Fonte: Brasil Citrus (2018)

A laranja é transportada até a fabrica por meio de transporte terrestre, ao
chegarem a empresa sdo descarregados através de rampas. A fruta é transportada
através de esteiras e elevadores até os silos de estocagem. A fruta estocada nos silos
é retirada por meio de esteiras e elevadores e encaminhada ao setor de lavagem,
selecdo e classificacdo e, em seguida, € processada nas extratoras, gerando a
separacéo dos seguintes produtos e subprodutos: suco com polpa; emulsdo agua com
Oleo e fragmentos de casca da laranja, além do bagaco de laranja (MUNHOZ;
MORAMBITO, 2010; IUAMOTO et al., 2015).

Dentro do grupo de trabalho, o suco de laranja da Brasil Citrus é obtido por
extracao, filtracdo e pasteurizacao, além disso, € um meio rico em acidos organicos,
com pH entre 3,7-4,1 e contém elevado teor de carboidratos e pectinas. O suco de
laranja integral pasteurizado é fornecido a instituicbes governamentais e empresas
prestadoras de servigos na area de alimentagéo coletiva.

O armazenamento do suco a temperatura de (25°C) ao abrigo do sol e calor,
em local fresco, seco e arejado é possivel devido a etapa de pasteurizacdo e o

envasamento asséptico. A acidez do meio e a presenca de 6leo essencial da fruta ndo
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permite o desenvolvimento de microrganismos deteriorantes como bolores e
leveduras.

As propriedades do suco de laranja integral pasteurizado, combinadas com as
caracteristicas do processo de producdo, conferem ao produto resisténcia a
contaminagao por microrganismos patogénicos como, por exemplo, coliformes totais,
termotolerantes, Escherichia coli, Salmonella sp, além de uma pequena probabilidade
de contaminacao por materiais estranhos, oferecendo assim baixo risco a saude do
consumidor.

ApoOs o processamento do suco de laranja, é gerado grandes quantidades de
subprodutos tais como: cascas, sementes e polpa Uumida (bagaco de laranja) que
podem ser reaproveitados para a producdo de novos produtos com alto valor
agregado. Atualmente, os subprodutos da laranja sé@o utilizados como matéria-prima
na producdao de fertilizantes e farelo para racdo animal, porém, existem também outras
possibilidades para a valorizagdo do subproduto gerado no processamento do suco,
onde o custo do bagaco equivale em média a U$$ 20 por tonelada de subproduto
(dados em base umida) (STORK et al., 2015; ZANELLA; TARANTO, 2015).

3.4. Aproveitamento do subproduto do processamento de laranja

Além do suco, existem alguns componentes da laranja que, ndo sendo
utilizados na producéo (cascas, sementes e bagaco de laranja), sdo aproveitados pela
industria para a formulacdo de outros produtos de interesse comercial, que inclusive
podem ser exportados. De acordo com ABECITRUS (2008) da fruta original citrica,
em media tem-se 44,8% de suco, 49,2% de casca e 1,9% de 6leo essencial.

Os produtos formulados a partir do subproduto do processamento de suco de
laranja podem conter um alto valor comercial. Um destino para o bagaco de laranja é
a sua utilizacdo como matéria-prima para producao de 0leos essenciais (D’limoneno),
liquidos aromaticos, flavonoides e também como farelo de casca de laranja para
alimentacdo animal, os subprodutos sdo comercializados nos mercados interno e
externo, sendo utilizados em diferentes aplicagcbes (ABECITRUS, 2008; ANDRADE et
al., 2014; JONG, 2014).

Segundo Thur et al. (2019) uma outra possibilidade para reaproveitar os
subprodutos citricos e obter maior retorno financeiro na indastria de citros, esta na
utilizacdo do subproduto como matéria-prima para producdo de pectina. Em todo o

mundo 80% da obtencao de pectina provém de casca de citricos, pois esse material
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€ rico em pectina e, além disso, esta disponivel em grandes quantidades e tem baixo

custo.

3.5. Principais constituintes dos subprodutos citricos e sua distribuicdo na
parede celular do vegetal

3.5.1. Celulose

A celulose € o polissacarideo encontrado em maior quantidade na natureza. A
estrutura da celulose pode ser classificada em trés niveis organizacionais. O primeiro
€ definido pela sequéncia de mondmeros de B-D-glicopiranosidicos unidos por
ligacBes covalentes, formando o homopolimero linear de anidroglicose com ligacfes
do tipo B-D(1—4) glicosidicas (Figura 3), de formula geral (CeH100s)n. A massa molar
da celulose varia consideravelmente (50.000-2,5 milhdes g.mol?), dependendo da
origem da amostra. Por tratar-se de um polimero auténtico, o tamanho das cadeias é
usualmente especificado como grau de polimerizacdo, que € a razao entre a massa
molar média da celulose e a massa molar de uma unidade de anidroglicose. Da
mesma forma que a massa molar, o grau de polimerizacdo varia com a origem da
amostra, assumindo valores altos como no algodao (15.300) e chegando a menos de
305 no Rayon (GELLERSTEDT; HENRIKSSON, 2009). O segundo nivel que descreve
a conformacdo molecular, isto €, a organizacdo espacial das unidades repetitivas,
sendo caracterizado pelas distancias das ligacfes e respectivos angulos e pelas
ligacBes de hidrogénio intermoleculares (Figura 3). O terceiro nivel define a associacao
das moléculas, formando agregados com uma determinada estrutura cristalina. Estes
agregados conferem elevada resisténcia a tenséo, tornando a celulose insolavel em
agua e em um grande numero de solventes organicos (Figura 3) (GELLERSTEDT;
HENRIKSSON, 2009; SANTOS et al., 2012; FONSECA, 2015).
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Figura 3. Representacao da estrutura de um fragmento de celulose.
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Fonte: Fonseca (2015)

A unido de vérias cadeias de celulose forma uma estrutura filamentosa
denominada de microfibrilas, as quais formam a fibra de celulose, que apresenta um
alto indice de cristalinidade. As fibras de celulose sdo embebidas em uma matriz de
polissacarideos na parede celular, onde as mesmas séo sintetizadas na superficie
celular e encapsuladas com hemicelulose e compostos fendlicos que as unem entre
si. As pectinas formam uma matriz de entrelagamento que controla o espaco das fibras
e da porosidade da parede celular (PAIVA et al., 2009; TAIZ et al., 2017).

3.5.2. Hemicelulose

As hemiceluloses, também denominadas de polioses, sdo polissacarideos
constituintes da parede celular de plantas superiores, as quais ocupam segunda
posicéo de polimero renovavel mais abundante, depois da celulose. Elas representam
um tipo de polissacarideo de menor grau de polimerizacdo (100-200 unidades)
contendo grupos laterais. A estrutura complexa contém como constituintes a xilose,
glicose, manose, galactose, arabinose, ramnose, acido metil-glucurénico e acido
galacturdénico, em variadas quantidades, dependendo da fonte do vegetal
(GELLERSTEDT; HENRIKSSON, 2009; PENG et al., 2012; SANTOS et al., 2012;
CHEN et al., 2018; CHENG et al., 2019; LUO et al., 2019). As hemiceluloses podem



23

ser homopolimero ou heteropolimeros e sdo normalmente ligadas covalentemente a
outros componentes da parede celular como os compostos aromaticos (PENG et al.,
2012; LUO et al., 2019). As principais hemiceluloses encontradas em plantas séo os
xiloglucanos (XyG), os glucuronoarabinoxilanos (GAX) e os mananos (MN). No caso
de frutas citricas a hemicelulose € constituida principalmente de xiloglucano e
contribuem com aproximadamente 20-25% dos constituintes da parede celular do
vegetal (Figura 4) (GELLERSTEDT; HENRIKSSON, 2009).

Figura 4. Representacao da estrutura de um fragmento de xiloglucano.
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Fonte: Gellerstedt e Henriksson (2009)

A molécula de xiloglucano contém uma cadeia principal composta pela
sequéncia de mondmeros de B-D-glicopiranosidicos unidos por ligacdes covalentes,
formando o homopolimero de anidroglicose com ligagdes do tipo B-D(1—4)
glicosidicas, todavia, diferentemente da celulose o xiloglucano contém grupos laterais
(principalmente a xilose) conectados na cadeia principal por ligacdes do tipo a-(1—6),
sendo um homopolimero néo linear. Em geral, os xiloglucanos estdo conectados
fisicamente a microfibrilas de celulose, pectinas e compostos fendlicos através de
pontes de hidrogénio formando ligacbes cruzadas que estabilizam a parede celular
(GELLERSTEDT; HENRIKSSON, 2009; TAIZ; ZEIGER, 2013).
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3.5.3. Pectina

A pectina é um polissacarideo estrutural encontrada na lamela média de células
de fruta e de paredes celulares primarias de madeiras, porém nao é classificada como
uma hemicelulose. A pectina contribui com propriedades mecéanicas e adesivas das
paredes celulares. A pectina € um copolimero do tipo em blocos, sendo uma molécula
heterogénea, com parte regulares. A heterogeneidade da pectina ocorre devido a
diversos fatores, como por exemplo, a origem da matéria-prima e o processo de
extracdo (BRANDAO; ANDRADE, 1999; GELLERSTEDT; HENRIKSSON, 2009).

O comité da American Society definiu o conjunto de substancias pécticas da
seguinte forma:

. Protopectina: Consistem na forma natural da pectina, quando associada
a celulose. E pouco solivel em agua, e em presenca de acidos diluidos formam os
acidos pectinicos ou pécticos;

. Acido péctico: sdo cadeias de acidos galacturénicos totalmente livres de
metoxilas e pouco soluveis em agua;

. Acidos pectinicos: termo usado para designar acidos poligalacturénicos
que contém uma proporc¢ao insignificante de grupos metil-éster;

. Pectina: sdo acidos pectinicos sollveis em agua, com 0S grupos
carboxilas do &cido galacturbnico variavelmente esterificados com metanol (JAYANI
et al., 2005).

E importante ressaltar que os componentes dos subprodutos citricos se
encontram intimamente associados, para assim constituir o complexo celular da
biomassa vegetal (Figuras 5 e 6). As fibras de celulose sdo embebidas em uma matriz
de polissacarideos na parede celular, onde as fibras sé@o sintetizadas na superficie
celular e encapsuladas com a hemicelulose, pectinas e compostos fenolicos que as
unem entre si. As pectinas formam uma matriz de entrelagcamento que controla o
espaco das fibras e da porosidade da parede celular (PAIVA et al., 2009; TAIZ et al.,
2017).
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Figura 5. Estrutura do complexo celular da biomassa vegetal.
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Fonte: Martins (2006).

Na parede celular do vegetal, tais compostos se organizam formando diferentes
camadas. Desde a lamela média (ML) até o lumen da célula, encontram-se as paredes
primaria (P) e secundéria (S). De uma maneira geral os teores de pectina, celulose e
hemicelulose verificados na parede celular primaria de bagaco de laranja séo de 40,
25 e 20%, respectivamente, no entanto, esses valores podem variar em funcdo da
espécie e linhagem do fruto, das condi¢cdes ambientais durante seu crescimento, além
do método de colheita e armazenamento. Além disso, os subprodutos utilizados como
matéria-prima para obtencdo de novos produtos sao submetidos a diferentes tipos de
processos, sendo outro fator que resulta em variabilidade do contetdo dos

componentes do bagaco (TAIZ et al., 2017).
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Figura 6. Microscopia eletrdnica de uma secéo transversal de uma membrana de
segmento de laranja variedade Valéncia mostrando as dimensdes de suas células e
paredes celulares.

Fonte: Blank (2003)

As pectinas estdo presentes nas paredes celulares e na lamela média dos
vegetais e principalmente depositadas na parede celular primaria, atuando como
material de ligagdo entre as células, sendo consideradas fibras com caracteristicas
espessante e estabilizante (ESPINOZA, 2018; LUO et al., 2017).

A parede celular do vegetal é responsavel por resisténcia mecéanica dos
vegetais, fixagdo das células e crescimento das plantas. A parede celular atua também
como um “exoesqueleto” celular, que controla a forma celular e permite altas pressées
de turgor. As paredes celulares em diferentes faces da célula podem variar em
espessura, em quantidade e na composicéo quimica (TAIZ et al., 2017).

Segundo Blank (2003), as membranas de segmento de uma laranja madura de
variedade Valéncia consistem em 14-20 camadas de células equivalentes a 150-180
um de espessura total da membrana. O arranjo de células proporciona grande forca
fisica. O hexagonal das membranas das células contém 13-18 um de comprimento e
3-6 um de largura, com paredes celulares variando de entre 1,6-3,6 um de espessura.
A Figura 6 indica que paredes celulares mais espessas ou um numero maior de
células nas membranas do segmento ou mais constituintes das fibras podem
aumentar a resisténcia de cisalhamento.

Os constituintes da parede celular primaria e secundaria consistem em distintas

estruturas poliméricas, variam em conteldo e estrutura quimica dependendo da
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espécie de fruto e do estagio de desenvolvimento, tradicionalmente sao classificados
como polissacarideos pécticos, celulose, hemicelulose e proteinas (YAMAMOTO,
2011; GHOSH et al.,, 2016). Os polissacarideos sollveis em agua quente sao
denominados de pectina e os ndo solluveis de celulose. Destaca-se que a fracdo de
hemicelulose é parcialmente solivel em agua a quente (HUMBER et al., 2001; TAIZ
et al., 2017).

As pectinas sdo os componentes das paredes celulares que apresentam maior
solubilidade em &agua, formando uma fase gel hidratada, na qual a rede celulose-
hemicelulose estd embebida. De modo geral, a parede celular vegetal possui grande
importancia comercialmente, pois podem ser utilizadas na producdo de papel,
manufatura, téxteis, producao de fibras sintéticas, géis e espessadores, dentre outros
bioprodutos (TAIZ et al., 2017).

3.6. Composicado quimica e estrutura da pectina

A pectina é um polissacarideo complexo, contendo uma cadeia principal
composta pela sequéncia de mondmeros a-D-galactopiranosidicos unidos por
ligacdes covalente do tipo a (1—4) com a presenca de mondémeros intercalados de L-
ramnose, as quais estdo conectadas através de ligagcoes covalentes do tipo a (1—2).
A L-ramnose atua como uma ancora para a introducédo de grupos laterais na cadeia
principal da pectina conferindo & molécula uma estrutura do tipo helicoidal. Parte das
hidroxilicas acidas do acido galacturénico se apresenta esterificada como uma ligacao
do tipo éster metilico (BRANDAO; ANDRADE, 1999; GELLERSTEDT; HENKISSON,
2009; RADENKOVES et al., 2018).

A composicdo e estrutura da pectina podem ser alteradas durante o seu
isolamento, armazenamento e processamento. Dessa maneira, diversos fatores
determinam a composicéo e as propriedades da fibra, como a fonte de obtenc¢éo, os
processos utilizados durante a extracéo, a purificacdo e a massa molecular. Essas
propriedades sdo responsaveis pela aplicagdo a ser dada a pectina. Alguns autores,
reportam que a massa molecular da pectina varia entre 50.000-150.000 Da,
dependendo do tamanho da cadeia. Sendo assim, a composi¢cdo quimica e estrutura
exata da pectina sdo extremamente dificeis de ser determinada devido a alta
complexidade da molécula, mesmo tendo sido descoberta ha mais de 200 anos.

A Figura 7 representa a estrutura quimica de pectina (LUTCKEMEIER, 2015;
ESPINOZA, 2018; GEERKENS, 2015).
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Figura 7. Representacdo da estrutura da pectina. A pectina consiste em um
homogalacturonan (HG), rhamnogalacturonan (RG - I), rhamnogalacturonan (RG - II),
xilogalacturanano (XG).
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Fonte: Radenkoves; Radenkova; Gornas; Seglinas (2018).

Em geral o acido D-galacturénico é o principal componente constituinte das
moléculas pécticas, entretanto, propor¢cdes variaveis de outros acucares
principalmente L-ramnose e D-galactose podem estar presentes, tornando a estrutura
da mesma ramificada (ANDRADE, 1999; CANTERI, et al., 2012, RADENKOVES,
RADENKOVA et al., 2018).

De acordo com o reportado na literatura a presencga de aglcares neutros, como
galactose, arabinose, xilose e glicose em cadeias secundarias da pectinainfluenciam
em sua capacidade de geleificacdo (OAKENFULL, 1991). As regides da molécula de
pectina contendo residuos de ramnose e cadeias laterais sdo denominadas de regides
rugosas ou ramnogalacturanas, enquanto que as regiées contendo apenas residuos
de a-D-galactopiranosidicos sdo denominadas de regido lisa. As regides lisas contém
um baixo grau de metilacéo tendo forte tendéncia a formar um complexo com Ca*2. O
ion célcio pode se ligar a duas carboxilicas acidas, denominada de “caixa de ovos”
(GELLERSTEDT; HENRIKSSON, 2009).
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As pectinas sdo genericamente subdivididas em duas classes: a primeira
refere-se a pectina de alto grau de metoxilagéo, (>50%, HMP), e a segunda de baixo
grau de metoxilacdo, (<50%, LMP). Desta forma, o grau de esterificacdo € uma
importante caracteristica que esta diretamente relacionado a firmeza e a coesao dos
tecidos das plantas, influenciando também na capacidade de formacdo de gel,
condi¢cbes estas requeridas para a geleificacdo. Comercialmente, as pectinas HMP
possuem consideravel poder gelificante e sdo amplamente usadas na geleificacao de
sucos de frutas para a obtencdo de geleias. A presenca de cadeias laterais,
principalmente com unidades de arabinose e galactose, afeta significativamente as
propriedades funcionais das pectinas, tais como solubilidade, geleificagdo, dentre
outras (ASPINALL, 1990; HAWANG; KOKINI, 1993; ANDRADE, 1999).

A propriedade mais conhecida das pectinas é a capacidade de formacéao de gel
na presenca de ions, aclUcares e &cidos. As caracteristicas fisicas do gel séo
consequéncias da formacdo de continuas redes tridimensionais com ligacfes
cruzadas entre as moléculas. As caracteristicas quimicas das pectinas que
influenciam fortemente a forca do gel sdo o grau de esterificacdo, massa molar,
composicdo monossacaridica e a fonte de obtencdo (MUNHOZ et al., 2010; CANTERI
et al., 2012).

3.7. Fontes alternativas e aplicacfes de pectina

As pectinas sdo abundantes no albedo de fruta citrica, mas também grandes
quantidades estao distribuidas em outros frutos. O teor de substancias pécticas esta
diretamente relacionado com a origem botanica do produto vegetal, variando de
acordo com os aspectos ambientais e métodos de extracdo, pois a quantidade de
fontes que podem ser usadas para a producdo de pectina comercial € muito limitada,
isto porque as suas caracteristicas podem ser diferentes na habilidade de formagéo
de gel que dependem do grau de esterificacdo e massa molar. A variedade de matéria-
prima apresenta diferente propriedade funcional (CANTERI et al., 2012).

Alguns subprodutos do setor alimenticio, como o albedo da laranja e o bagaco
da macéa, sdo fontes alternativas para a obtencdo de pectina com alto grau de
metoxilacdo (ATM). O albedo do maracuja também vem sendo e pesquisado como
uma fonte alternativa para a obtencao de pectina comercial (THIBAULT et al., 2007,
CANTERI et al., 2012; LUTCKMEIER, 2015).
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A variedade dos frutos, seu grau de maturacdo, os fatores ambientais e o
método de extragdo, também variam quanto a qualidade uniforme e consisténcia
estavel das pectinas comercializadas (TROMP, 2003; SANTI et al., 2014). Fontes

alternativas de substancias pécticas sao apresentadas conforme a Tabela 1.

Tabela 1. Teor de pectina em algumas espécies de frutas.
Substancias pécticas

Fruta Base umida (%) Base seca (%)
Maca 0,5-1,6 40-7,0
Bagaco de maca 1,5-2,5 15,0-20,0
Morango 0,7 -
Maracuja 15,0 - 40,0 -
Polpa de beterraba 1,0 15,0 - 20,0
Polpa de citricos 2,5-4,0 15,0-20,0
Casca de laranja 3,5-5,5 30,0-35,0

Fonte: Thakur et al. (1997), Uhlig (1998), Kaur et al. (2004) e Luckmeier (2015).

Segundo Voragen (2009) e Canteri et al. (2012), as pectinas citricas foram
conhecidas em 1934, sendo consideradas como moléculas altamente complexas.

Em 1954, foi iniciada a producéo industrial de pectina no Brasil, na cidade de
Limeira, Sdo Paulo, idealizada por um quimico industrial italiano. Alteracdes nonome
da empresa ocorreram a partir de 1985, para Braspectina, e em 1993 para Citrus
Colloids S/A. Um novo grupo adquiriu a empresa em 1998, que entdo foi denominada
de CPKelco, considerada a maior produtora mundial de pectina citrica (CANTERI et
al., 2012).

As pectinas possuem importantes caracteristicas que sédo de grande interesse
para as industrias de alimentos. Sdo compostos formulados e utilizados na forma de
p6, como ingrediente de alto valor por possuir a capacidade de geleificacdo. A pectina
comercial (ATM) é muito utilizada como agente de geleificacdo, com a finalidade de
obter textura, elaboracdo de geleias, produtos de confeitaria, agente espessante,
floculante e estabilizador, em confec¢cdo de bebidas de frutas, dentre outras
aplicacoes (KYOMUGASHO, 2015; NASCIMENTO FILHO et al., 2016).

Além da industria alimenticia, as pectinas também possuem importancia para
outras funcionalidades como os setores farmacéuticos e de cosméticos. Neste caso
as pectinas atuam como fibras dietéticas, fazendo com que diminua o nivel de

colesterol, além de ser utilizada na producdo de hidrogel altamente viscoso com a
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funcéo de cicatrizar feridas criticamente colonizadas e infectadas (SILVA, 2009;
SRIVASTAVA; MALVIYA, 2011; HELIANTO, 2020).

3.8. Processo de producédo de pectina

O principal processo industrial para obtencdo de pectina estd baseado na
solubilizagdo da protopectina do bagaco e casca de frutos citricos, realizada em
condicdes levemente &cidas sob aquecimento (Figura 8).

Figura 8. Fluxograma geral do processamento de pectina do tipo ATM (alto teor de
metoxilas) a partir de subproduto de laranja.

| Matéria primal
N
| Extracdo |
¥
| Filtracdo |
N
| Concentragéol
v
Alcool |- | Precipitacgo |
v
| Secagem |
v
| Moagem |
v
Mistura e
padronizacao
¥
Pectina ATM
padronizada
Fonte: Adaptado de Zanella (2013)

Estudos tém reportado a extracdo de pectina de novas matérias primas sob
diferentes condi¢des, com influéncia sobre a qualidade e rendimento do produto final,
para aumentar sua qualidade reoldgica (CANTERI et al., 2012).

A fim de obter uma pectina de alta qualidade durante o periodo de fabricacéo,
€ necessario ter a matéria prima adequada, além de quantidade suficiente. No estado
in natura a casca da laranja esta sujeita a acédo de atividade microbioldgica e quimica,
se deteriorando ao longo do tempo, por iSso € necessario extrair a pectina dentro de

um tempo maximo de estoque ou seguida a extracdo do suco. Como nao ha matéria
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prima adequada disponivel durante o ano todo, uma alternativa para ndo interromper
a producdo € a secagem do subproduto, garantindo seu estoque durante meses,
contudo, € inevitavel a perda da qualidade da matéria-prima durante o periodo de
secagem, uma vez que a pectina é termolabil. Apesar deste fato, a secagem adequada
e controlada da matéria prima € um processo fundamental nas etapas de producéo de
pectina. O processo de producdo da pectina inclui as etapas de extragdo da matéria
prima, purificacdo do extrato liquido e isolamento da pectina. A obtencéo de pectina
ocorre através da aplicacdo de um solvente sob aquecimento controlado, em meio
acido ou bésico. Os solventes utilizados podem ser uma mistura de agua, hexano e
metanol. Uma alternativa a estes solventes é a utilizacdo da mistura entre 4gua e um
acido organico fraco (acido citrico) como agente extrator (ZANELLA; TARANTO,
2015).

Previamente a extracdo, as cascas sao trituradas (para garantir a eficiéncia na
extracdo) e pelo processo de lavagem com agua com a finalidade de remover
acucares, glicosideos e outros materiais hidrossollveis. Caso a matéria prima néo
seja diretamente destinada ao processo, a mesma € submetida por uma etapa de
secagem, para reduzir o risco de contaminacdo e combustdo espontanea (ODIO,
2002).

Como descrito anteriormente a etapa de extracdo ocorre através da aplicacao
de um solvente aquecido, em meio neutro, acido ou basico. Condi¢bes tipicas de
extracdo variam de acordo com a maturidade da fruta, e os parametros de controle
sdo atemperatura, pH e o tempo de extracdo. Além disso, outra variavel que influéncia
na extracdo da pectina é a razdo entre a massa de agua/subproduto, que deve ser
suficiente para garantir uma concentragcdo de pectina no extrato clarificado na ordem
de 1% (LICANDRO et al., 2002).

Apoés a etapa de extracdo, a solucdo acidificada segue para 0 processo de
filtracdo ou centrifugacdo, que visa a remocao dos residuos soélidos. O extrato
clarificado € entdo misturado com etanol. Como a pectina € insoluvel em alcool estes
serdo separados por filtracdo. A Ultima etapa do processo de produgédo da pectina,
conhecida como mistura e padronizacao, é crucial para obtencdo de uma pectina de
alta qualidade. Visto que as matérias primas utilizadas para a producéo da pectina
podem variar consideravelmente em suas propriedades (LICANDRO et al., 2002).
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3.9. Secagem de frutas e subprodutos

A secagem € uma das tecnologias mais importantes para a conservacao dos
alimentos e tem como finalidade retirar parte da agua neles contidas. E definida como
um processo simultaneo de transferéncia de calor e massa (umidade) entre o produto
e o ar de secagem. A remocao da umidade deve ser feita em um nivel tal que o produto
fiqgue em equilibrio com o ar do ambiente onde serd armazenado e deve ser feita de
modo a preservar a aparéncia, as caracteristicas de qualidade e a viabilidade da
matéria-prima. De acordo com a literatura, diversos métodos de secagem para
alimentos pereciveis, frutas e legumes sdo conhecidos. As principais industrias
processadoras de alimentos visam a secagem do alimento para obter um melhor
gerenciamento do produto pds-colheita e também para garantir longos periodos de
tempo na armazenagem (MUJUMDAR, 2009; MONTEIRO et al., 2010). Segundo
Belessiotis e Delyannis (2011), a temperatura, o tempo de secagem e a umidade séo
as variaveis mais relevantes durante a desidratacdo de produtos agricolas.

Segundo Mujumdar (2009), as frutas e os legumes secos podem apresentar
diversas vantagens, tais como melhorar a estabilidade do armazenamento; minimizar
0s requisitos de embalagem; reduzir os custos de transporte; preservar a matéria-
prima; aumentar a vida de prateleira do produto e concentracao das caracteristicas da
matéria prima (sabor, odor) do produto. Recentemente, diversas tecnologias vém
sendo empregadas em escala industrial para a conservacéo dos alimentos. A Figura
09 apresenta os secadores mais comumente utilizados para secar frutas, os métodos
relatados para a secagem de materiais alimentares variam de técnicas solares direta
e indireta a secagem por micro-ondas, a vacuo e bandejas. A escolha do método de
secagem depende de varios fatores como o tipo do produto, (fruta inteira, fatiada, na
forma de pasta ou em po), disponibilidade de secador, custo de desidratacdo e
economia, disponibilidade do equipamento e da necessidade de obter a qualidade
desejada do produto final seco. A secagem é um método muito eficaz que permite
obter alimentos secos com alta qualidade. Visto que a secagem é uma das técnicas
mais antigas e utilizadas na preservacao dos alimentos, o procedimento contribui na
retirada da umidade inibindo o crescimento e desenvolvimento de microrganismos

responsaveis pelas reacdes de deterioracdo (SABLANI, 2007).
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Figura 9. Secadores comumente utilizados para secagem de frutas

Fruta
Inteira
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e Secador convectivo e Secadordeesteira; ® Secador Solar direto

com circulacdo de ar e Liofilizador;

e Secador debandeja;
e Secador avacuo

Fonte: Adaptado de Ratti e Mujuandar (2005)

Durante o processo de desidratacdo ocorrem diversas modificacdes em
parametros de qualidade em produtos secos. Dessa forma, as frutas sao
caracterizadas por possuirem alto teor de umidade inicial, alto teor de acucar, alta
susceptibilidade ao ataque microbiano e serem sensiveis a temperaturas elevadas,
essas caracteristicas estédo classificadas em um grupo fisico, quimico, microbiano e
de qualidade nutricional, que podem interferir diretamente no visual, cor, forma, sabor,
carga microbiana e odores, desta maneira as caracteristicas devem ser levadas em
consideracao para a selecdo do tipo de secador. A secagem inadequada da matéria-
prima pode acarretar em resultado ndo conforme com a qualidade para obtencéo do
produto comercial e, consequentemente, gerar prejuizos financeiros para a empresa
(SABLANI, 2007; MUJUMDAR, 2005; FERRARI et al., 2005; SPOLADORE et al.,
2014).

Contudo, as propriedades mencionadas acima exigem que a secagem seja
controlada sob condi¢gGes suaves e que, o tipo de equipamento a ser utilizado depende
das espécies de frutas a serem secas e nenhuma generalizagcéo pode ser feita (RATTI,
2005; MUJUMDAR, 2005).
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4, MATERIAL E METODOS

Na presente secdo sdo apresentados os meétodos utilizados para a secagem
do bagaco de laranja, bem como as analises realizadas a fim de viabilizar a sua
estocagem e comercializacéo visando a extracao de pectina.

Foram realizados testes para demonstrar o comportamento de perda de
umidade natural do bagaco de laranja através de analises fisico-quimicas e
microbioldgicas, bem como o rendimento e caracterizacédo da pectina.

O ensaio experimental foi conduzido em uma industria processadora de suco
de laranja integral (Brasil Citrus), localizada no municipio de Tabatinga-SP e as
analises foram realizadas na Universidade Estadual Paulista (UNESP) na Faculdade
de Ciéncias Farmacéuticas (FCF), Campus Araraquara nos laboratérios do
Departamento de Engenharia de Bioprocessos e Biotecnologia e da Brasil Citrus
(laboratorio do controle de qualidade). A desidratacédo ocorreu através da montagem
de um secador, a temperatura do ambiente e com radiacéo solar indireta com area de
cobertura, conforme descrito no item 4.1.

O experimento foi dividido em duas etapas, que foram denominados de Ensaio
1 e Ensaio 2. Conforme o decorrer do projeto houve a necessidade de aumentar 0s
periodos estudados para maior compreensdo dos resultados e estes foram
diferenciados de acordo com a estacédo climatica dos periodos de estudo, bem como
as condicGes ambientais devido a diferenca dos lotes da colheita, tempo de maturacéo
e variedade de espécie dos frutos utilizados, sendo estes os principais fatores para
ocorrer alteracdo no produto final de interesse comercial, para 0s quais se
estabeleceu:

e Ensaio 1: Do ponto de extracdo do suco (pontoinicial) a 21 dias. A amostragem

foi realizada no ponto inicial e a cada 7 dias de desidratacdo, durante os dias
04/11, 11/11, 18/11 e 25/11/2019, sendo primavera como estagao climéatica
do periodo. Para a secagem do bagaco de laranja (variedade valéncia), lote
C201-0411, coletadas na regido da fazenda Palmital, foi utilizado o método
de secagem com temperatura e umidade média relativa do ar do proprio
ambiente. A temperatura e umidade relativa do ar médias foram obtidas de acordo
com os dados registrados no INMET. As andlises foram realizadas conforme o0s

parametros estabelecidos no item 4.2.
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e Ensaio 2: Do ponto de extracdo do suco (ponto inicial) a 6 dias. A
amostragem foi realizada no ponto inicial e a cada 1 dia de desidratacéo,
durante os dias 10/09, 11/09, 12/09, 13/09, 14/09, 15/09, 16/09/2020, sendo
inverno como estacgdo climatica do periodo. Para a secagem do bagaco de
laranja (variedade Pera Rio), lote J601-1009, coletadas na regiao da
fazenda Palmital, foi utilizado o método de secagem com temperatura e
umidade média relativa do ar do préprio ambiente. A temperatura e umidade
relativa do ar médias foram obtidas de acordo com os dados registrados no INMET.
As andlises foram realizadas conforme os parametros estabelecidos no item
4.2.

4.1. Definicdo do espago de desenvolvimento

Para o estudo piloto, foi utilizado um secador a temperatura do ar ambiente com
radiacdo solar indireta. O subproduto foi exposto a sombra para a secagem,
delimitando uma area com cobertura de 12,3 m?, com paredes fechadas, exceto a
regido de entrada possibilitando a cirulacdo de ar natural. Para o suporte do bagaco
de laranja durante o processo de secagem a temperatura do ar ambiente foi construido
uma bancada em formato de mesa com dimensdes de (2,5 m x 1,0 m x 1,0 m)
utilizando madeira, sendo a base revestida com telas de protecédo agricola vazada
permitindo a obtencdo de circulacdo de ar natural, conforme apresentado na Figura
10. Apos a definicdo do local e montagem da plataforma de secagem, foram obtidos
180 kg do subproduto de laranja (base umida) (p6s-processamento de extracéo de suco
de laranja), sendo afundado uma camada de 17 cm de altura do bagaco sobre a base revestida
de protecéo agricola vazada. O subproduto foi homogeneizado duas vezes ao dia, visando
acelerar a secagem, permitindo o escape da umidade aprisionada e, coberto

novamente com outra camada de tela (Ensaios 1 e 2).
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Figura 10. Estrutura para o processo de secagem natural do subproduto de laranja.
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Fonte: Acervo Pessoal

4.2. Parametros criticos de monitoramento do processo de secagem do
subproduto

Os parametros criticos avaliados ao longo do processo de secagem do
subproduto foram: umidade, pH, temperatura, nivel de contaminagéo e rendimento de
obtencao de pectina.
Umidade: A avaliacdo da umidade (em base umida) do bagaco de laranja foi realizada
através da secagem em estufa a pressao atmosférica, com controle termostatico,
mantendo a temperatura uniforme em 105°C pelo tempo de 5h, conforme norma da
Association Analytical Chemists (AOAC, 2002). Desta forma, trés placas de Petri
previamente secas em estufas foram pesadas em uma balanca analitica e suas
massas anotadas. Em seguida, colocaram-se 25 g de amostra de subproduto de laranja
processado, picado e homogeneizado nessas placas (previamente tarado) e pesou-
se novamente obtendo a sua massa Umida. As placas de Petri com o subproduto
foram levadas a estufa a 100°C por 5h. ApoOs esses procedimentos, as placas de Petri
com bagaco foram resfriadas em um dessecador munido com silica até que
atingissem a temperatura 25°C para serem novamente pesadas. Apds a pesagem as
placas foram colocadas novamente na estufa e o procedimento realizado novamente

até obter-se uma massa constante. Os ensaios foram realizados em triplicata, e a
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umidade foi calculada com base na diferenca de massa. O calculo utilizado para
determinacao do teor de umidade é apresentado conforme a Equagéo 1:

U = ((M3-M1) x 100%) / (M2-M1) (Equacéo 1)
Onde:
U = Umidade (%) M1 = Placa vazia (g)

M2 = Placa com bagaco de laranja tmida (g) Ms = Placa com bagaco de laranja seco

(9)

Temperatura: As amostragens para a determinacdo de temperatura foram realizadas

inserindo-se no subproduto de laranja um termémetro digital devidamente certificado
e calibrado marca Incoterm (modelo 9791.16.1.00). O termbmetro foi inserido em oito
pontos diferentes no préprio local de secagem. Para o calculo da temperatura foi
utilizada uma média aritmética de todos os pontos monitorados.

pH: A leitura do pH foi realizada em pHmetro de bancada. Para isso, foi pesado
aproximadamente 5 g de subproduto de bagaco de laranja, previamente seco e
triturado em béquer de 100 mL onde foi vertido 50 mL de agua destilada e repousado
por 30 min, em seguida a suspensao foi agitada por 15 min. A suspensao obtida foi
filtrada em papel filtro, e a fracao liquida foi utilizada para aferir a leitura do pH (AOAC,
1997).

Andlise microbioldgica: O nivel de contaminacéo foi determinado por meio de analises

microbioldgicas e meio de cultura de contagem total de bactérias e bolores e leveduras
através do manual de métodos de analises microbiolégicas de alimentos e agua
(SILVA et al., 2017).

Os meios de cultura utilizados foram preparados no laboratério de microbiologia
da empresa Brasil Citrus. Para o preparo dos meios de cultura foi utilizada agua
destilada. Para completar a dissolucdo foi necessario aquecimento do meio e, apos
esse processo, 0s meios de cultura foram auto clavados em temperatura de 121°C
durante 15 min. No momento do uso do meio, o mesmo foi resfriado a temperatura de
45°C.

As diluicdes seriadas das amostras foram realizadas em agua tamponada,
seguido de homogeneizacéo e autoclavagem. Em seguida foram pesados 2,4-8,99 de
amostra (base seca) e entdo transferidos para frascos esterilizados de diluicao
contendo 90 mL de 4gua tamponada estéril, homogeneizada e, a partir dessa diluicdo
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foram realizadas as diluicdes subsequentes até a 108,

Contagem de bactérias: Para a contagem de bactérias mesdfilas foi utilizado o método

de Pour Plate, retirou-se 1 mL de cada diluigdo e inoculou-se em placas de Petri
esterilizadas, acrescentado em seguida de 20 mL de meio de cultura “Orange Serum
Agar” (OSA) (Figura 11). As medidas foram determinadas apds a obtencdo do
subproduto (etapa de extracéo do suco de laranja) e ao longo do periodo de secagem.
A Equacao 2 apresenta o resultado pelo nimero de unidades formadoras de coldnia

por grama (base seca) de amostra.

UFC=(NxI)/MS (Equacéo 2)

Onde:

LogUFC = Logaritmo de unidade formadora de col6nia por grama de material em base
seca (LogUFC.g1).

N = Numero de colbnias.

| = Inverso da diluicdo que foi realizada no processo de contagem de colonias.

MS = Massa de subproduto de laranja em base seca (Q)
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Figura 11. Esquema geral de analise para contagem total de aerébios mesofilos e
contagem total para bolores e leveduras em alimentos usando o método de
plagueamento Pour Plate.
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Fonte: Adaptado de Silva et al. (2017).

Contagem de Bolores e Leveduras: Para a determinacdo do nivel de bolores e

leveduras, foi utilizado o meio “Potato Agar Dextrose” (PDA), seguido de
homogeneizacéo e autoclavagem. O meio de cultura, apés ser acidificado com acido
tartarico 10% (volume/volume) foi distribuido em uma quantidade de 20 mL em placas
de Petri estéreis. Foi utilizado o método de plagueamento Pour Plate das diluicGes
seriadas (10! até 10®) previamente preparadas. Desta forma, inoculou-se 1 mL de
cada diluicdo na superficie do meio PDA solidificado nas placas de Petri. As placas
foram incubadas em estufa de demanda de oxigénio bioquimico (B.O.D) a 25°C por 4
dias (Figura 11). A Equacdo 2 apresenta o resultado expresso pelo nuamero de
unidades formadoras de colénia por grama de amostra (dados em base seca) através
do método Pour Plate (SILVA et al., 2017). As medidas foram determinadas apos a
obtencéo do subproduto (etapa de extracdo do suco de laranja) e ao longo do periodo

de secagem.
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4.3. Extragao de pectina

As amostras de bagaco da laranja previamente coletadas foram colocadas em
sacos plésticos e armazenadas em camara fria a temperatura de aproximadamente
18°C (Brasil Citrus) até 0 momento de seu uso. Previamente, a extracao da pectina foi
necessario, o preparo das amostras, e a primeira etapa constituiu no descongelamento
a temperatura de 25°C por 4h seguido de secagem em estufa a temperatura de 45°C
por 72h. As amostras secas em estufa até massa constante foram trituradas em
moinhos de facas (tela de retencdo de 0,8 mm de diametro). Para a extracdo de
pectina foi utilizado o método proposto por Zanella e Taranto (2015), com adaptacdes.
Aproximadamente 2 g de subproduto de laranja (subproduto do processamento da
laranja desidratados provindos da secagem) foi adicionado em Erlenmyer de 250 mL.
A relacéo de bagaco de laranja/volume de agua destilada foi de 1:70 (massa/volume,
dados em base seca). O pH da mistura foi ajustado para 2,5 através da adicdo de
acido citrico. A mistura, previamente acidificada, foi colocada em banho maria com
agitacdo de 130 rpm e temperatura de 80°C. Apés 2h a suspenséo, ainda quente, foi
submetida ao processo de centrifugacao durante 10 min a 9.000 rpm para a separacéo
da fracéo solida e do extrato clarificado (sobrenadante), o qual foi depositado em uma
proveta para medicdo volumétrica. Na sequéncia foi adicionado, etanol 95%
(volume/volume) até a razdo de 1:2 (sobrenadante/etanol). Ao término da adi¢do do
etanol, a mistura permaneceu em repouso por 1h, para assegurar a separagéo da
pectina e do etanol. A pectina foi separada por filtracdo em sistema munido de vacuo,
utilizando papel de filtro quantitativo. Entéo a pectina separada foi seca em estufa de
circulagcdo de ar a 45°C até massa constante. O rendimento da extragdo da pectina foi

calculado conforme apresentado na Equacéo 3:

R = (MP x 100%) / MS (Equacéo 3)

Onde:

R = Rendimento de pectina
extraida (%); MP = Massa de
pectina seca (Q);

MS = Massa do subproduto de laranja seca (g).
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4.4. Espectroscopia de infravermelho por Transformada de Fourier com
reflexdo total atenuada (FTIR-ATR)

As amostras de pectina previamente secas foram analisadas por FTIR-ATR, a
fim de identificar os principais grupos quimicos (bandas) caracteristicos presentes nas
pectinas obtidas. Uma pectina comercial foi usada para a comparacdo (Exodo,
13022010). Os espectros foram registrados na regido compreendida entre 4000-400
cm?, por 32 varreduras em resolucédo de 4 cm. Foi utilizado um Espectrofotémetro
TENSOR 27/BRUKER (FONTE: HeNe, detector DIaTGS).
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5. RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 Monitoramento do processo de desidratacdo do subproduto de laranja

5.1.1. Aspecto visual, temperatura, pH e umidade

O acompanhamento do aspecto visual do bagaco de laranja em processo de
desidratacdo natural € um parametro muito importante proporcionando ao observador
respostas rapidas das alteragbes ocorridas no material (nas condigbes de secagem
ao qual o subproduto estd acometido), demonstrando que hé intera¢cdes quimicas e
bioquimicas ocorrendo com diferentes graus de intensidade ao longo do tempo de
desidratacdo. Salienta-se que este € um fendbmeno natural, que se acentua conforme
prolonga-se o0 estado do material sob condigcbes de temperatura e oxigénio
diversificadas.

A Figura 12bc, mostra o comportamento do processo de desidratacdo do
bagaco de laranja (Ensaio 1, 7-21 dias). Verifica-se caracteristicas de deterioracao
atraves do aspecto visual quando comparado com a amostra do ponto inicial (Figura
12).
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Figura 12. Processo de desidratacdo natural de bagaco de laranja (Ensaio 1). (a)
Ponto inicial. (b) 7 dia. (c) 21 dia.

it

Fonte: Acervo Pessoal

A avaliacdo visual é importante como resposta as condi¢cdes de secagem,
sendo os longos tempos de secagem o0s principais fatores para a deterioracdo do
produto. Apesar das vantagens, durante a desidratacdo dos vegetais varias alteracées
qguimicas e fisicas ocorrem, afetando a qualidade do produto desidratado em relagéo
a cor, flavor (sabor e aroma) e textura. Os carotenoides sdo 0s pigmentos
responsaveis pela coloracdo amarelada e alaranjada dos frutos e quando submetidos
ao calor ocorrem diversas alteracfes quimicas. Os vegetais possuem maiores
probabilidades as alteragcfes provocadas pela secagem devido ao baixo teor de acidez
e acucares, sendo os principais fatores de deterioragdo durante a desidratacéo
refletem no aspecto visual, gerando um grande impacto na cor do produto devido as
reagOes de escurecimento (reacdes enziméticas e ndo enzimaticas), oxidacdo de
vitaminas e degradacgédo de pigmentos, corroborando com os resultados observados
no presente estudo (Figura 12) (EMBRAPA, 2010).

A Figura 13 mostra o comportamento do processo de desidratacdo do bagaco

de laranja em periodos mais curtos (Ensaio 2, ponto zero - 6 dias).
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Figura 13. Processo de desidratacao natural de bagaco de laranja (Ensaio 2). (a)
Ponto inicial; (b) 1 di; c) 2 dia; (d) 3 dia; (e) 4 dia; (f) 5 d‘ia e (g) 6 dia.

v.‘ y‘ \ 1‘ “H“‘l‘ ‘ ‘ | ‘

0 A 6 DIAS

Fonte: Acervo Pessoal

A Figura 13 também mostra caracteristicas de deterioracao através do aspecto
visual quando comparado com a amostra no ponto inicial (Figura 13a). Desta forma,
através da variagdo de coloracdo do bagaco de laranja em processo de desidratacéo
natural, foi notavel a alteracdo de cor do material, quando comparado ao bagac¢o no
ponto inicial (Figura 13a) e do sexto dia (Figura 13g). A alteracao de cor do bagaco de
laranja desidratado corrobora com o aumento da temperatura do subproduto,
presenca de oxigénio e microrganismos tornando o material susceptivel a
biodegradacao e oxidacdo (EMBRAPA, 2010).

Neste ensaio (Ensaio 2) o monitoramento do processo de desidratacdo foi
intensificado nos primeiros dias, com o intuito de avaliar as caracteristicas do
subproduto da laranja em um periodo menor (0-6 dias) de secagem natural a fim de
determinar o tempo em que se inicia a biodegradacédo do subproduto de laranja, uma
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vez que a partir do sétimo dia de desidratacdo € notavel o aumento do processo de
biodegradacao, conforme apresentado na Figura 13.

Para tanto notou-se maior acentuacao de alteracdo de cor no primeiro (ap0s
24h) dia (Figura 13b), ao qual o material de coloracdo amarelada ja inicia alterac6es
em suas propriedades resultando em tonalidade amarronzada, desta forma,
caracterizando a intensificacdo de variagdo de propriedades visuais no presente
periodo. Também é notavel que apos o terceiro dia de desidratacdo (Figura 13d), as
alteracdes se estabelecem de forma mais definitiva, € como resposta a caracteristica
de deterioracdo, durante a homogeinizacdo do bagaco de laranja foi perceptivel que
ocorreu a manifestacéo de insetos sobre o subproduto exposto para a secagem.
Segundo Belessiotis et al. (2010), a secagem a temperatura do meio ambiente
apresenta algumas desvantagens devido as perdas qualitativas e quantitativas serem
muito grandes quando as condi¢cdes meteorologicas e 0 ambiente para a secagem
ndo sdo favoraveis, devido aos ataques de insetos, poeiras, ataques de roedores,
passaros, e entre outras condi¢cdes imprevisiveis, podendo deteriorar o material.

Quando se faz a comparacao entre o Ensaio 1 e 2 (Figura 14), percebe-se com
mais clareza que acentuacao realmente ocorre apos o primeiro dia, uma vez que o

material sofre variac6es muito pequenas apés o sétimo dia.
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Figura 14. Comparacéo do processo de desidratagcédo natural do bagaco de laranja
(Ensaio 1 e 2).

ENSAIO 01 - (07-21 DIAS)

Figura 13g

=
-

Fonte: Acervo Pessoal

Sob esta otica, tem-se que a reducdo no periodo de avaliacdo das datas de
desidratacédo do Ensaio 1 para o Ensaio 2, nos permitiu estabelecer qual a data de
maior intensidade de alteracdo de caracteristicas do bagaco de laranja. No entanto,
cabe ressaltar que esta € uma avaliacdo primitiva, afinal muitas outras reaces estao
englobadas nesta alteracdo de coloracdo do bagaco (durante o processo de
desidratacdo natural), como por exemplo, alteragbes fisico-quimicas, que afetam
diretamente a condicéo e textura do material.

Este fato tem semelhanca direta com a avaliacéo realizada no Ensaio 1, no qual
podemos visualizar esta modificacdo na Figura 12ac, mostrando a intensidade de
coloracdo em funcdo do tempo, porém com sensibilidade menor a diferenga de
coloragdo por conta da degradagdo acentuada ao longo dos dias. Tsotsas et al.
(2015), reportam que este fato esta relacionado aos pigmentos presentes no fruto que
quando submetidos ao calor sofrem diversas reacfes quimicas, tais como a
degradacéo e isomeracdo de carotenoides. Outro aspecto que interfere diretamente
na caracteristica do subproduto esta relacionado com as condi¢cdes ambientais quanto
a pré-colheita da safra e selecao do vegetal para a obtencédo de frutos maduros e
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firmes e que devem ser bem lavados para remover o excesso de microrganismos.
Também é essencial a etapa de pré-tratamento do subproduto antes do processo de
secagem a fim de evitar a deterioracdo, uma vez que 0S microrganismos quando
expostos por um periodo de tempo prolongado, se desenvolvem aumentoado sua
biomassa. De modo geral, cada safra tem suas proprias condi¢des 6timas e técnicas
de pré-tratamento, com a finalidade de prevenir as perdas de cor, sabor e nutrientes,
agindo também como um desinfetante para manter a boa qualidade do produto final
(BELESSIOTIS et al., 2010).

Oliveira et al. (2014), analisando a secagem de residuos de maméao também
relataram visualmente a alteracdo de coloracdo e atrelou este fato ao aumento da
concentracdo dos pigmentos naturais do fruto, decorrente dos processos da secagem.

Ferreira e Pena (2010), avaliaram a influéncia da temperatura de secagem
sobre a caracteristica visual do subproduto do maracuja. Os autores reportaram a
variacao da cor original do subproduto do maracuja devido o aumento da temperatura
(60-90°C) em estufa (Cienlab) com circulacao forcada de ar. Os autores atribuiram o
escurecimento da casca de maracuja ao tempo da secagem combinado com a
temperatura e a presenca de acucares e proteinas na amostra. Um método diferente
de secagem foi utilizado no estudo comparativo, porém, os resultados corroboraram
guanto a avaliacdo do aspecto visual do subproduto da laranja do presente estudo.

A Tabela 2 apresenta a umidade média relativa do ar e a temperatura média

diaria do ar ambiente em funcéo dos periodos dos ensaios experimentais.



49

Tabela 2. Temperatura e umidade relativa do ar durante periodo de desidratacéo
natural do bagaco de laranja.

Periodo Umidade Tempergtura )
(dias) Data relativado ar do ar?blente Estacéo
(%) (°C)
Ensaio 1
Ponto inicial 04/11/2019 27 28 INMET
7 Dias 11/11/2019 35 24 INMET
14 Dias 18/11/2019 30 24 INMET
21 Dias 22/11/2019 46 25 INMET
Ensaio 2
Ponto inicial 10/09/2020 14 27 INMET
1 Dia 11/09/2020 13 27 INMET
2 Dias 12/09/2020 12 28 INMET
3 Dias 13/09/2020 14 27 INMET
4 Dias 14/09/2020 14 25 INMET
5 Dias 15/09/2020 20 24 INMET
6 Dias 16/09/2020 16 24 INMET

Instituto Nacional de Meteorologia (INMET)

A umidade relativa, a temperatura do ar e o tempo de secagem séo fatores
extremamente importantes e que influenciam a secagem do subproduto. Dessa forma,
foi constatado uma variagao na umidade relativa do ar (27-46%) ao longo do Ensaio
1. J& no periodo do Ensaio 2, percebeu-se que a umidade relativa do ar, ao longo da
semana estudada apresentou valores menores (14-20%). Segundo Heldman e Hartel
(2000) a umidade relativa do ar varia de acordo com a temperatura. As variacdes nos
valores de umidades comparadas (Ensaios 1 e 2) sdo consequéncias dos ensaios
experimentais terem sidos realizados em diferentes estacfes climéaticas.

A temperatura do ar de secagem € importante para os produtos agricolas a fim
de manter os valores de nutrientes, ou seja, vitaminas sensiveis para aquecer e reter
a cor e o sabor, dessa forma uma temperatura do ar de secagem mais amena inicia-
se em torno de 30 °C, sendo considerado uma taxa de secagem muito lenta havendo
riscos de deterioragéo (BELESSIOTIS et al., 2010). A temperatura do ar no ensaio 1
apresentou uma variacao semelhante ao Ensaio 2 (entre 25-28 °C), porém, a umidade
relativa do ar mostrou valores menores e diferentes do Ensaio 2. De acordo com esses

resultados fica evidente que a secagem a temperatura do meio ambiente é

considerada como uma operacao instavel, pois o comportamento da temperatura e
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umidade relativa do ar para o secador solar estdo em funcdo das condigOes
meteoroldgicas, periodos e época do ano.

A temperatura do subproduto também é um fator importante como indicativo da
qualidade em estudo, ao qual tem ligacao direta com a perda de umidade da biomassa.
A Figura 15 (Ensaio 1 e 2) apresenta uma correlacdo da temperatura do subproduto
e a temperatura média diaria do ambiente de acordo com os registros obtidos pelo
Instituto Nacional de Meteorologia (INMET) (Tabela 2) em funcdo do tempo de
desidratacdo natural do subproduto de laranja. No Ensaio 1 a avaliacdo da temperatura
do subproduto iniciou-se imediatamente apds o processamento da laranja, onde o

subproduto in natura apresentou uma umidade média de 75,4% (massa/massa).
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Figura 15. Temperatura do subproduto da laranja e temperatura do ambiente em
funcdo do tempo de secagem.
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Fonte: Acervo Pessoal

A temperatura média do subproduto de laranja ao inicio da desidrata¢éo natural
(ponto inicial) foi de 27,0°C = 1,6. Apés sete dias de desidratacdo natural do

subproduto da laranja houve um aumento na temperatura, obtendo um valor médio de

36,0°C = 0,9, sendo que entre 7-21 dias de desidratacdo natural a temperatura do

subproduto de laranja permaneceu constante (média de 37,0°C £ 0,3) (Figura 15). Ja
a temperatura média diaria do ambiente apresentou uma pequena variagcao entre 24-
28 °C no decorrer do Ensaio 1.

No Ensaio 2, podemos observar que entre 0-6 dias consecutivos de
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desidratacéo natural do bagaco de laranja, a temperatura do subproduto se manteve
na faixa de 25,0-27,8°C. Desta forma, entre o segundo e terceiro dia de desidratacdo
a temperatura manteve-se acima de 27,7°C (Figura 15). Entretanto, o Ensaio 2 apos
0 quarto dia apresentou um decréscimo da temperatura ininterruptamente, chegando
ao sétimo dia por volta de 25,0°C, sendo este resultado distinto do Ensaio 1, para o
qual houve um aumento na temperatura do subproduto, obtendo um valor médio de
36,0°C £ 0,9 apos o sétimo dia de avaliacédo da desidratacdo natural do subproduto da
laranja. Os dados obtidos pelo INMET da temperatura média diaria do ambiente no
Ensaio 1 quando comparados com o Ensaio 2, apresentaram a mesma faixa (24-28°C.

Apesar dos ensaios experimentais terem sidos realizados sob as mesmas
condicles, ressalta-se que por se tratar de uma secagem natural, as condi¢cdes de
desidratacdo foram totalmente dependentes dos periodos meteorologicos da regido de
Tabatinga-SP e que apesar da radiacdo solar ser a variavel responsavel pela a
elevacdo da temperatura do ambiente nem sempre dias com alta incidéncia solar
registram temperaturas elevadas, por se tratar de uma secagem em que os fatores
meteoroldgicos interferem, principalmente em dias chuvosos e nublados
(THOMAZINI, 2015).

Os resultados da correlacdo dos teores de umidade do subproduto e umidade
relativa do ar também foram obtidos através do INMET (Tabela 2) em fungéo do tempo

de desidratacdo natural do subproduto de laranja e estdo apresentados na Figura 16.
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Figura 16. Correlacéo do teor de umidade do subproduto da laranja e umidade
relativa média do ar diaria em funcdo do tempo de secagem.
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O bagaco oriundo do processamento de laranja (ponto inicial) do Ensaio 1
apresentou uma umidade de 75,4%, corroborando com a literatura, em torno de 65-
75% (MACEDO, 2015). Verificou-se que ao longo do periodo de desidrata¢do natural
do subproduto de laranja houve uma perda lenta de umidade no decorrer dos
primeiros sete dias, atingindo uma umidade em torno de 69% (massa/massa), O
decréscimo do teor de umidade realmente ocorreu a partir do décimo quarto dia de
desidratacédo, atingindo um valor de 10,3% (massa/massa), 0 qual permaneceu neste

patamar até o vigésimo primeiro dia (Figura 16).
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Oliveira et. al. (2020), utilizando secador natural do tipo plano com exposi¢ao
direta solar do subproduto da laranja péra reportaram um valor de umidade inicial de
68%. Cavichiolo et al. (2014), reportaram a desidratacdo de um subproduto de laranja
utilizando um secador adaptado de forno de micro-ondas convencional com controle
das condi¢cGes do ar em seu interior, sendo que a variacao de temperatura ao longo
da desidratacdo foi de 38,5-199,8°C. Nestas condic¢des, foi atingida uma umidade
média de 12% (massa/massa). Este resultado corrobora com o valor médio de
umidade (10,3%, massa/massa) encontrado ao longo do periodo a partir do décimo
quarto dia de secagem a temperatura ambiente. Técnicas de secagem diferentes
foram encontrados na literatura comparando com a técnica de secagem a temperatura
ambiente do presente trabalho.

A literatura reporta um valor de umidade média de aproximadamente 14%
(massa/massa) para um subproduto de caju desidratado em estufa de circulacdo de
ar a 55°C (ALCANTARA et al., 2012). Os valores do teor de umidade (apds
desidratacdo do subproduto de laranja) encontrados nesse trabalho corroboraram
com o reportado pelos autores. As variagdes de umidade dos resultados podem ser
explicadas pela diferenca das metodologias aplicadas nos processos de secagem dos
subprodutos.

A umidade do material in natura no Ensaio 2 foi de 72% (massa/massa) e a
perda de umidade mais intensa ocorreu nos trés primeiros dias. A quantidade de agua
removida nestes dias foi de apenas 3,3% resultando em um teor de umidade do
bagaco de laranja de 69% (massa/massa). Entre o 3-6 dias 0 bagaco permaneceu a
ser desidratado, porém, com uma taxa inferior, culminando em 68% de teor de umidade
(massa/massa) ao periodo final de avaliacao, este resultado foi de encontro com o
valor de umidade comparado com Ensaio 1 no periodo de sete dias de secagem,
apresentando valor de 69% (Figura 16).

Desta forma, destaca-se que a temperatura do subproduto esta intimamente
associada a eficiéncia da secagem do material e ao tempo de secagem, pois no
Ensaio 1, houve reducgdes nos valores de umidade de 74% para 10,3% (massa/massa)
apos o décimo quarto dia de desidratacdo a temperatura do meio ambiente,
permanecendo neste patamar até o vigesimo primeiro dia.

A umidade relativa do ar também foi verificada de acordo com o0s registros

estabelecidos pelo INMET. No Ensaio 1, a umidade relativa do ar média variou entre
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27-46%, ja no Ensaio 2 apresentou valores menores (13-20%) comparado com o
Ensaio 1. Percebe-se que de acordo com a correlacdo das umidades, ocorreu uma
gueda significativa do teor de umidade do subproduto a partir do décimo quarto dia de
desidratacdo enquanto a umidade relativa do ar apresentou um aumento no valor de
30% para 46%. Ja a correlacdo do teor de umidade do subproduto permaneceu
constante no periodo do Ensaio 2 enquanto a umidade relativa do ar apresentou um
aumento entre o 5-6 dias do periodo estudado.

Segundo Thomazini, (2015) o aumento da temperatura do ar faz diminuir a
umidade relativa do ar, considerando que ndo haja insercdo de vapor d agua no ar
atmosférico, sendo que dias nublados e, principalmente, chuvosos interferem na
elevacdo da temperatura e a reducao da umidade relativa.

Contudo, € consideravel dizer que a secagem a temperatura do ar ambiente
nao ocorreu nos primeiros sete dias, apresentando apenas uma perda lenta de
umidade no Ensaio 1 e 2. Uma perda apreciavel de umidade ocorreu apenas a partir
do décimo quarto dia, atingindo um valor de 10,3%.

Segundo dados da ANVISA, (2010), um valor aceitavel para a umidade de
subprodutos, com aplicacfes posteriores, seria ha ordem de 15% (massa/massa) para
gue haja a conservacao dos produtos finais. Valores acima deste teor favorecem a
degradacdo do material, somados a carboidratos ainda presentes no insumo,
promovendo o crescimento de contaminantes (principalmente fungos), e considerando
o Ensaio 2 o bagaco de laranja ndo poderia ser considerado como um material
adequado a esse processo de conservacgao, devido ao baixo teor de matéria seca no
periodo que foi avaliado (Figura 16). A umidade excessiva provoca perdas
significativas de nutrientes e encarecimento do transporte (DELANNYS et. al., 2010),
por este motivo a utilizagdo de um processo de secagem natural adequado, pode
trazer retornos significativos, principalmente quando se trata dos gastos energéticos,
gue outros processos de secagem podem ocasionatr.

O pH do subproduto de laranja variou em apenas 4,1-3,9 em funcéo do periodo
de tempo de desidratacdo natural do subproduto de laranja (Ensaio 1), indicando que
essa variavel ndo foi afetada de forma significativa no processo de desidratacao
natural do subproduto em estudo. Desta forma, a variacdo encontrada do pH em
funcdo da desidratagéo poderia ser explicada em funcdo do aumento da atividade
microbiana e consequente aumento da producdo de acidos organicos durante o

processo de desidratacdo natural.
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Alcantara et al. (2012), reportaram um pH de 3,8 para o residuo seco do
maracuja, apoés o processo de desidratacdo realizado em sistema de leito fixo a 55°C,
0 gque corrobora com o pH das amostras previamente desidratadas de subproduto de
laranja (média de 3,9). Itavo et al. (2000), reportou um pH constante de bagaco de
laranja armazenado em silos de PVC por um periodo de 16 dias.

No Ensaio 2 o pH resultou em decréscimo semelhante ao Ensaio 1, porém esse
decréscimo ja foi conferido entre o primeiro e segundo dia de desidratacdo natural de
4,6 para 4,0 mantendo-se constante ao longo dos dias subsequentes, ndo ocorrendo
alteracOes significativas.

De acordo com Nussio e Ribeiro (2008), valores de pH menores que 5, como
0s encontrados no bagaco de laranja estudado (3,9-4,6), sdo fundamentais para
silagem de boa qualidade, uma vez que o baixo pH inibe o crescimento de bactérias
do género Clostridium. Destaca-se que, estas bactérias sao responsaveis pela sintese
de &cido butilico e também pela biodegradacédo de proteinas, deixando a silagem com
aparéncia e odor desagradavel, o que, promove o declinio da ingestdo de matéria
seca pelos animais.

Comparando-se os valores dos pHs dos Ensaios 1 e 2, constata-se que houve
uma variacdo semelhante entre os dois Ensaios e que o decréscimo dos pHs
ocorreram no inicio do processo de desidratacdo natural, conforme demonstrado

anteriormente no Ensaio 2.

5.1.2. Niveis de contaminacao

A determinacgédo do nivel de bactérias mesdfilas € muito importante no decorrer
da desidratacdo natural do subproduto de laranja, pois através deste resultado é
possivel obter informacdes de atividade microbiolégica e o consequente nivel de
biodegradacdo do subproduto em estudo, além de suas condicbes de
armazenamento. Niveis elevados destes microrganismos podem resultar na
deterioracdo do subproduto e consequentemente na diminuicdo do periodo de vida
atil do mesmo, sendo possivel identificar se 0 mesmo esta em condi¢des sanitarias
adequadas e/ou livres de contaminantes (CARDOSO et al., 2005). Os microrganismos
sdo os principais causadores da deterioracdo do subproduto, uma vez, que estes
promovem seu crescimento a partir dos constituintes do meio, causando a sua
biodegradacdo e comprometendo sua armazenagem. A contagem destes

microrganismos permite estabelecer um parametro de qualidade diretamente
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relacionado ao rendimento de recuperacao da fracdo de pectina, pois as substancias
pécticas sdo biodegradaveis por microrganismos e suas enzimas, e quanto mais
houver a presenca destes no meio, menor sera a eficiéncia do processo de
desidratacdo natural.

O nivel de mesofilas totais tem sido usado como indicador de qualidade
higiénico-sanitario em alimentos, dessa forma, baixos niveis de mesodfilos totais
indicam se o subproduto foi armazenado sob condi¢cbes sanitarias adequadas
(MACEDO, 2015).

A Tabela 3 apresenta os resultados para os niveis de contaminacao total e de
bolores e leveduras do subproduto de laranja em funcao do periodo de desidratacédo

natural.
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Tabela 3. Niveis de contaminagdo de mesdfilos totais e bolores + leveduras por grama
de subproduto de laranja (base seca) em funcédo do tempo de desidratacdo natural do
subproduto de laranja.

) Mesoéfilos Totais Bolores e Leveduras
Tempo (Dias)

(Log.UFC.g™) (Log.UFC.g™Y)

Ensaio 1

Ponto inicial 4,10 3,50

7 Dias 9,40 9,40

14 Dias 8,80 *IC

21 Dias 8,90 *I1C
Ensaio 2

Ponto inicial 4,43 4,34

1 Dia 5,84 5,98

2 Dias *IC *IC

3 Dias *IC *IC

4 Dias *IC *IC

5 Dias *IC *IC

6 Dias *IC *IC

Fonte: Acervo Pessoal

A Tabela 3 mostra um nivel médio de contaminacdo de mesdfilos totais do
subproduto de laranja (ponto zero) de 4,1 (logUFC.g*, dados em base seca, Ensaio
1). Entretanto, apGs 7 dias de desidratacdo natural do subproduto de laranja houve
um aumento gradativo nos niveis de mesdofilos totais atingindo um valor médio de 9,4
(LogUFC.g!, base seca, Ensaio 1). Os resultados apresentados na Tabela 3,
(Ensaiol) indicam que o0s niveis de bolores e leveduras aumentaram
significativamente ao longo do periodo de desidratacdo natural do subproduto de
laranja. Assim, o nivel médio de contaminag&o de bolores e leveduras do subproduto
de laranja no ponto zero foi de 3,5 (LogUFC.g*, base seca, Ensaio 1). Todavia, apés
7 dias de desidratagdo natural do subproduto de laranja foi constatado um nivel médio
de contaminacéo de bolores e leveduras de 9,4 (LogUFC.g?, base seca, Ensaio 1).
No periodo de 14-21 dias de desidratacdo natural do subproduto de laranja o nivel de
contaminagdo de bolores e leveduras foi aumentando ainda mais, apresentando
valores incontaveis. Além disso, altos niveis de contaminacao de bolores e leveduras
indicam aumento na biodegradacdo da matéria organica, incluindo a fracdo de

pectina. Os niveis de contaminantes de mesofilos totais e bolores + leveduras apés o
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primeiro dia de desidratacdo do subproduto de laranja foram de 4,4 e 4,3 (logUFC.g
1, base seca, Ensaio 2, Tabela 2), respectivamente, estes resultados foram
ligeiramente maiores quando comparados aos resultados do Ensaio 1 (Tabela 2), o
qual resultou em um nivel médio de contaminacéo de 4,1 (logUFC.g1, base seca). Os
valores obtidos aumentaram no segundo dia para os dois contaminantes avaliados
(Ensaio 2, Tabela 2). Apos o terceiro dia os niveis de contaminantes foram ainda
maiores, tornando-se incontaveis, e diferindo do Ensaio 1, para o qual ao sétimo dia
de desidratacdo natural do subproduto houve um aumento gradativo, mas com niveis
de contagem de mesdfilos totais e bolores + leveduras da ordem de 9,4 (LogUFC.g*,
base seca, Tabela 2). Este resultado estd em consonancia como teor de umidade do
subproduto, o qual encontrava-se elevada, préxima de 68% (massa/massa) (Figura
16, Ensaio 2) devido as condicbes de temperatura mais amenas na etapa de
desidratacdo. Contudo, fica evidente o quanto é necessario o processo de
desidratacdo/secagem do subproduto, principalmente por resultar em perdas
substanciais da fracdo de pectina.

Macédo, (2015) avaliou a vida de prateleira da farinha obtida do subproduto da
laranja por meio de indicadores microbiol6gicos por um periodo de 150 dias. Em sua
desidratacdo através de estufa com circulacdo de ar a temperatura de 70 °C por 22h
constatou que houve um aumento gradual dos niveis de mesofilos (em todo periodo
de desidratacéo, 0-150 dias). Em relacdo aos niveis de bolores + leveduras também
foi notado um aumento a partir do tempo zero, tornando o produto improprio para
consumo. Essa avaliacdo corrobora com o presente estudo que também apresentou
um aumento gradual nos niveis de contaminantes (mesdfilas e bolores + leveduras,

Tabela 2) no decorrer da desidratagcéo natural do subproduto de laranja.

5.1.3. Extracao de pectina
A Figura 17 apresenta os rendimentos de pectina do subproduto de laranja em

funcdo do periodo de desidratacao natural.
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Figura 17. Rendimento de producé&o de pectina em funcao do tempo de
desidratac&o natural.
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Assim, o maior rendimento de pectina obtido (48,3%, massa/massa) foi
justamente no ponto zero do subproduto de laranja (amostra “in natura” imediatamente
apos o processamento do suco de laranja, em ambos Ensaios). Outros estudos
reportaram valores semelhantes ao extrairem pectina do subproduto da laranja in
natura, utilizando técnica de extracdo com &cido citrico. Lavagnini (2018), ao realizar
0 processo de liofilizacdo e posterior extracdo da pectina com &cido citrico do
subproduto da laranja Valéncia, encontrou um rendimento maximo de 34,3%
(massa/massa). De acordo com Zanella e Taranto (2015) que, extrairam pectinacom
acido citrico a partir do albedo e flavedo da laranja pera apos realizacédo de secagem
convectiva, constaram rendimento maximo de 38,2% (massa/massa). Segundo
Oliveira (2019), a pectina extraida com acido citrico do mesocarpo do babacu

apresentou um rendimento de 40,4% (massa/massa).
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Entretanto, o rendimento de pectina sofreu interferéncias ao longo do periodo
de desidratacdo natural do subproduto de laranja. A partir do sétimo dia (Ensaio 1,
Figura 17) e do primeiro dia (Ensaio 2, Figura 17) em procedimento de desidratacao
natural, houve um declinio no rendimento de pectina em ambos Ensaios (17,3%,
massa/massa), sendo que este valor permaneceu neste patamar até o ultimo dia de
desidratacdo do subproduto natural (ambos Ensaios, Figura 17). Os resultados de
rendimento de pectina estdo diretamente relacionados a desidratacdo natural do
subproduto, jA que as amostras oriundas do ponto zero submetidas a secagem
controlada em estufa apresentou um rendimento de pectina superior (46,3%,
massa/massa) (Figura 17). Uma explicagdo para a diminuicdo do rendimento da
pectina pode estar relacionada ao aumento do nivel de atividade microbiolégica
resultando em biodegradacéo da pectina pelas as bactérias e fungos, corroborando
com os resultados da avaliagdo do aspecto visual (Figuras 12 e 13) e dos niveis de
contaminacgao (Tabela 3).

Segundo Ciftcioglu et al. (2020) e Embrapa, (2010), a desidratacao natural
refere-se a um procedimento relativamente lento, que pode gerar impacto na
qualidade do produto devido os aspectos: longo periodo da matéria-prima exposta a
irradiacao solar, a proliferacdo de microrganismos, rea¢des enziméaticas e infestacdes
por insetos. Além de influenciar nas caracteristicas fisicas e visuais, com
escurecimento do produto através da deterioracio da matéria organica e
consequentemente perda de rendimento da pectina. Dessa forma, a desidratacéao
natural € uma técnica simples, e usada em pequenas comunidades e instalacfes
industriais, embora seja um mecanismo em desenvolvimento e pouco reportado na
literatura ndo sendo possivel a comparacao dos resultados obtidos para o rendimento
de pectina durante o periodo de desidratacao natural (periodo que ocorreu declinio no
rendimento da pectina), quando comparado com o ponto zero. Portanto, pode-se
constatar que o declinio do rendimento de pectina ocorreu devido ao método de
desidratacéo natural utilizado no presente trabalho.

O rendimento de recuperacédo de pectina e sua qualidade s&o os grandes
gargalhos do setor industrial, por se tratar de um polissacarideo estrutural presente
na parede celular de vegetais, conferindo aos mesmos a propriedade de serem firmes,
sendo o subproduto de laranja um dos citros mais utilizados para esta finalidade.
Assim, tem-se que a recuperacdo de pectina pode ser mais elevada nos primeiros

dias de desidratacdo do subproduto em estudo, no entanto, dependendo das
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condi¢cbes do processo (por exemplo, necessitar de armazenamento) a utilizacdo da
secagem natural resultard em grandes variacdes no rendimento de pectina, até

mesmo em amostras com altos teores de umidade (Figura 16, Ensaio 2).

5.1.3.1. Espectroscopiade infravermelho por Transformada de Fourier com
reflexdo total atenuada (FTIR-ATR)

A fim de avaliar as caracteristicas das pectinas extraidas do subproduto da
laranja, foi realizada a técnica de FTIR-ATR sobre as amostras em estudo.

O fenbmeno da absorcdo de radiacdo eletromagnética na regido do
infravermelho ocorre devido a presenca de grupos funcionais que constituem o
material analisado, neste caso a molécula de pectina. Desta forma, utilizou-se a
técnica de FTIR-ATR para verificar os principais grupos funcionais presentes na
estrutura das pectinas em estudo. A Tabela 4 apresenta as principais bandas
caracteristica desta molécula (SOUZA et al., 2017; GNANASAMBANDAM et al., 2009;
ZANELLA, 2013).
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Tabela 4. Caracteristicas das principais moléculas de pectina espectroscopia de
infravermelho por Transformada de Fourier com reflexao total atenuada (FTIR-ATR).

Numero de onda Identificagdo da banda de Letras que identificam
(cm™) absorcao as bandas na Figura 18
3750 ﬁg(;ggzrge_r:o vibracional da a

3000 ﬁg(;ggzrge_r:o vibracional da b

1750 caterificados (COOCH, ;
cyscoes o tpo ter 0 d

1000 Estiramento de ligagbes C-C e

Fonte: Souza et al., (2017); Gnanasambandam et al. (2009); Zanella, (2013)

Os espectros de FTIR-ATR das pectinas obtidas confirmaram a presenca das
principais bandas caracteristicas de moléculas de pectina (Ensaio 1 e 2, Figura 18 e
Tabela 4).
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Figura 18. Espectroscopia de Infravermelho de Reflexao total atenuada por
Transformada de Fourier (ATR-FTIR) de pectinas oriundas do subproduto de laranja
e comercial.
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Verifica-se uma banda intensa em 1000 cm™ que é atribuida ao estiramento de
ligagbes do tipo C-C de moléculas de pectina, esta banda foi verificada nas pectinas
obtidas ao longo do processo de desidratagdo do subproduto de laranja que foram

semelhantes a pectina comercial (Figura 18, Ensaios 1 e 2).
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Outra banda menos intensa (1750 cm™? (c), Tabela 4), no entanto,
extremamente importante para avaliar a qualidade de pectinas é atribuida a grupos
carboxilicos esterificados. Essa banda foi verificada em todas as pectinas obtidas a
partir do subproduto em estudo, além da pectina comercial. Uma analise semi-
guantitativa indica que as pectinas obtidas no ponto zero (Ensaios 1 e 2) apresentaram
uma intensidade similar a pectina comercial, todavia, as pectinas obtidas ao longo do
processo de desidratacdo do subproduto mostraram uma intensidade maior desta
banda quando comparado as pectinas do ponto zero e comercial (Figura 18, Ensaios
1 e 2). Desta forma, ha indicativo que o processo de desidratacdo natural do
subproduto promoveu aumento de grupos carboxilicos esterificados na molécula de
pectina (SINGTHONG et al., 2004; FAJARDO et al., 2012; VRIESMANN et al., 2012)
corroborando com o processo de biodegradacao discutido anteriormente (Figuras 12
e 13 e Tabela 3).

Destaca-se que a banda em 3000 cm™ (a), que é atribuida ao alongamento
vibracional de ligacBes do tipo O-H de moléculas de pectina foi mais intensa nas
pectinas obtidas do subproduto no Ensaio 1 quando comparado ao Ensaio 2.
Entretanto, a pectina comercial apresentou uma intensidade menor da banda em 3000
cm? (a), semelhante as pectinas obtidas do subproduto ao longo do processo de
desidratacdo natural do Ensaio 2 (Tabela 4 e Figura 18). Uma explicacdo para a
diferenca de intensidade da banda em 3000 cm, pode estar relacionado com
diferencas no o teor de umidade das amostras, pois a banda refere-se ao alongamento
vibracional da ligagdo O-H, € tores disitintos de agua nas amostras implicaram no
aumento da intensidade desta banda (RIBEIRO et al., 2017).
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6. CONCLUSOES

e A partir do primeiro dia de desidratacao natural do subproduto de laranja (Ensaio 1)
foram constatadas alteracbes em suas caracteristicas, como por exemplo,
escurecimento do material, além do alto nivel de atividade microbioldgica;

e O aumento gradativo nos niveis de atividade microbiolédgica (bactérias mesofilas e
bolores + leveduras) e a perda lenta do teor de umidade foram os fatores principais para
0 aumento da biodegradacéo do subproduto;

e O aumento da atividade microbiolégica no processo de desidratacdo natural do
subproduto de laranja resultou em perda de rendimento na obtencédo de pectina;

e As pectinas obtidas do subproduto de laranja ao longo do processo de desidratacéo
natural apresentaram caracteristicas quimicas semelhantes a uma pectina comercial,

e O presente método de desidratacdo natural ndo mostrou ser o ideal para a
secagem do subproduto;

e O potencial de comercializagdo do subproduto de laranja por desidratacéo natural
ainda é restrito, pois as perdas de rendimento na obtencdo de pectina foram muito
elevadas (aproximadamente 36%);

e Uma estratégia seria desenvolver um método hibrido de desidratacdo, ou seja,
secagem forcada com ar utilizando-se a radiacdo solar e temperatura natural do

ambiente;
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1. SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

A fim de dar sequéncia ao presente estudo, as principais sugestoes para etapas
futuras séo:
o Desenvolver outros métodos de secagem e avaliar qual sera mais eficiente em
reposta a obtencao de pectina de qualidade:
o Desenvolver um método hibrido de desidratacdo que combina a energia solar e
a temperatura natural do ambiente com uma fonte de energia auxiliar, utilizando
vetiladores para a circulagao de ar;
o Investigar técnicas de pré-tratamento do subproduto antes do processo de

secagem a fim de prevenir a atividade microbioldgica e consequente deterioracao.
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