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RESUMO

A estabilidade de alimentos é um dos maiores desafios da indústria alimentícia,
justamente pela complexidade estrutural de seus componentes. Analogamente à
ciência de polímeros, a ciência de alimentos estuda a faixa de temperatura de
transição vítrea, por inferência ao vidro, onde há baixa mobilidade molecular com
consequente constância na organização matricial, indicando a melhor temperatura
para processamento e/ou armazenamento dos produtos. Existem muitos métodos
de conservação, e dentre os métodos físicos, a liofilização se destaca por garantir
características essenciais nos alimentos, através da eliminação da água, o que
aumenta a faixa de temperatura de transição vítrea do produto, garantindo a desejada
estabilidade estrutural. Neste contexto, considerando o uso de ingrediente e estabili-
zante, o presente estudo realizou a liofilização de polpa de abacaxi, fazendo análises
de calorimetria diferencial por varredura para determinação de faixas de temperatura
de transição vítrea, e comparando com resultados de literaturas existentes. O estudo
contemplou ainda análises de atividade de água, estabelecendo variações nos
teores de umidade por 5 tempos de exposição à atmosfera saturada, variando de
0 a 60 minutos (intervalos de 15 minutos), e confrontando os valores obtidos de
temperaturas de transição vítrea experimentais e teóricas. Os resultados apontaram
que, concordando com a literatura, a água agiu como plastificante, havendo diminuído
a temperatura de transição vítrea com o aumento da umidade e da atividade de água.
Entretanto, observou-se aglomeração nas amostras com tempos de exposição à
umidade a partir de 30 minutos, prejudicando a detecção da temperatura de transição
vítrea.

Palavras-chave: transição vítrea; liofilização; estabilidade; atividade de água.



ABSTRACT

Food stability is one of the biggest challenges of the food industry, precisely because
of the complex structure of its components. Analogously to polymer science, science
of food studies the glass transition temperature range, by inference to glass, where
there is low molecular mobility with consequent consistency in the matrix organization,
indicating the best temperature for processing and/or storage of products. There
are many conservation methods, and among the physical methods, lyophilization
stands out for guaranteeing essential in food, through the functionality of water,
which increases the range from product transition temperature to structural stability
prediction. In this context, considering the use of ingredients and stabilizer, the present
study carried out the freeze-drying of pineapple pulp, differential scanning calorimetry
measurement techniques to determine glass transition temperature ranges, and com-
pare with results of existent literutures. The still contemplated study of water activity,
establishing variations in humidity theories for 5 times of exposure to the saturated
atmosphere ranging from 0 to 60 minutes (15 minutes intervals), and compared with
values obtaining experimental and theoretical glass transition temperatures. The
results showed that, in agreement with the literature, the water acted as a plasticizer,
decreasing the glass transition temperature with increasing moisture and water
activity. However, agglomeration was observed in samples with times of exposure to
moisture from 30 minutes, impairing the detection of the temperature of glass transition.

Keywords: glass transition; freeze drying; stability; water activity.
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1 INTRODUÇÃO

Um dos grandes desafios da indústria de alimentos, desde os primórdios, con-
siste na manutenção da conservação dos alimentos, justamente por estes possuírem
uma complexa composição (combinação entre carboidratos, lipídeos, proteínas, fibras
e água), além de fatores extrínsecos, como o processamento e o acondicionamento,
que podem representar barreiras nof alcance da estabilidade do produto final (LEITE;
MURR; PARK, 2005; MAHATO; ZHU; SUN, 2019). A integridade física dos alimentos
está relacionada a uma série de fatores físico-químicos e texturais, que influenciam
no comportamento da matriz alimentícia durante etapas de processamento e acondi-
cionamento. Pelo exposto, a previsão da estabilidade estrutural torna-se relevante à
avaliação das mudanças que podem ocorrer nos alimentos tanto durante o processa-
mento como durante o período de armazenamento (ROOS, 1995).

Métodos de conservação de alimentos são efetivados basicamente por pro-
cessos físicos e/ou químicos e/ou biológicos. Dentre os tratamentos físicos contem-
porâneos, destacam-se: 1) os tratamentos térmicos com frio (resfriamento e conge-
lamento) ou calor (branqueamento, pasteurização, apertização e esterilização); 2) os
tratamentos de desidratação, como secagem, salga e defumação (SILVA; DIAS, 2018).

O processo de desidratação dos alimentos normalmente é realizado por meio
da evaporação da água livre, reduzindo o volume e alterando estruturas das matri-
zes dos alimentos (ROOS, 2010). Dentre os métodos de secagem existem inúmeras
técnicas como secagem por ar quente, liofilização e pulverização. Liofilizar ganha des-
taque por ser um dos processos mais eficazes, considerando que garante a estabi-
lidade e características essenciais dos alimentos, como: volatilização, desnaturação
proteica, impedimento de reações químicas indesejadas, entre outras. A liofilização se
caracteriza por uma sequência de três processos: congelamento, onde transformam-
se soluções aquosas dos alimentos em uma mistura de duas fases, cristais de gelo
e a solução concentrada dos solutos; secagem primária onde ocorre a maior retirada
do conteúdo de água; e secagem secundária (desorção), quando se retira uma certa
quantia da água ligada (MARQUES, 2008; GARCIA, 2009; RODRIGUES, 2008), con-
venientemente esquematizada na Figura 1, a seguir.
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Figura 1 – Esquematização do processo de liofilização: remoção de água a partir do congela-
mento em condições específicas de temperatura e pressão de vácuo
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Roos (1995), Slade, Levine e Reid (1991), descrevem alimentos como estrutu-
ralmente constituídos por líquidos, sólidos cristalinos e sólidos amorfos não cristalinos.
Esse entendimento tem trazido a contribuição de estudos que consideram similarida-
des comportamentais dos alimentos com polímeros sintéticos. Polímeros sintéticos
são muito encontrados em um estado de não-equilíbrio amorfo que, segundo Roos
(1995), Slade, Levine e Reid (1991), é caracterizado por sua desordem molecular, isto
é, o oposto ao estado cristalino que possui um arranjo estrutural organizado. Espe-
cialistas nesse tema esclarecem que alimentos em estado de não-equilíbrio amorfo
são metaestáveis, ou seja, o estado físico e os atributos físico-químicos mudam de
comportamento a cada etapa ao longo do beneficiamento das matrizes alimentares,
demandando que se reconheçam os fenômenos básicos que podem ter efeito nas
mudanças observadas. Segundo Bhandari e Howes (1999), a maioria dos materiais
secos possuem uma parcela significativa de matéria em estado amorfo, devido ao
curto tempo de processamento da secagem que inviabiliza a cristalização.

Uma das técnicas de secagem para estabilização de alimentos é a crioestabili-
zação, cujo princípio básico é o abaixamento da temperatura: trata-se de uma tecno-
logia promissora desde os anos 80, com obtenção de alimentos congelados e secos
por congelamento. A crioestabilização é uma das tecnologias que visa prever o com-
portamento das matrizes alimentares como sistemas poliméricos tradicionais, além
de considerar a importância de se determinar o intervalo ótimo de temperatura para
maximização da estabilidade estrutural do produto nas condições de armazenamento:
a chamada de faixa de de temperatura de transição vítrea. Levine e Slade (1989),
Bhandari e Howes (1999) foram um dos precursores no estabelecimento da correla-
ção entre faixa de temperatura de transição vítrea e estabilidade. Os autores alertam
que sendo a água o principal componente de produtos alimentícios, suas mudanças
de fases determinarão as estabilidades dos produtos, bem como seu importante papel



14

como plastificante e direcionador de diretrizes para o melhor tipo de processamento,
propriedades do produto, qualidade e estabilidade dos alimentos. Segundo Mahato,
Zhu e Sun (2019), considerando a parcela do alimento que possui menor ponto de con-
gelamento, o estudo da crioestabilização ou armazenamento em condições vítreas,
mostra-se fundamental em situações onde a redução da qualidade esteja relacionada
a tratamentos térmicos necessários. Tratamentos térmicos são determinantes no al-
cance da estabilidade, uma vez que não implicam em inserção ou exclusão de outros
aditivos, apenas na definição das faixas ideais de trabalho (VILLADIEGO et al., 2012),
evidenciando a importância de reconhecimento de faixas e impactos de tratamentos
térmicos durante transição vítrea.

Tecnicamente a transição vítrea é definida como uma pseudotransição de fase
de segunda ordem. Termodinamicamente, este tipo de transição não é considerada
verdadeira, por ser comprometida pela cinética da formação de vidro (estado vítreo). O
estudo do comportamento da transição vítrea em matrizes alimentares, através de mu-
danças de tipos de processamentos e armazenagem, é relevante prevendo efeitos dos
processos aplicados no alimento, mas também na avaliação dos efeitos das proprieda-
des mecânicas e estruturais ao longo do tempo de estocagem (LEVINE; SLADE, 1989;
ROOS, 1995). Segundo Roos (2010), o conhecimento aprofundado sobre a transição
vítrea nos elementos constituintes das matrizes alimentares, impacta diretamente no
processamento dos alimentos, além de suas características. Assim, a transição vítrea
tornou-se um critério para quantificar e melhorar a estabilidade dos alimentos, princi-
palmente os congelados, além de colaborar na propagação de múltiplos componentes
que estabilizariam as estruturas dos alimentos. Portanto, o estudo da transição vítrea
em matrizes alimentares considerando as mutações nos atributos estruturais e em sua
composição, são relevantes tanto científica quanto industrialmente.

Leite, Murr e Park (2005), após uma abordagem detalhada quanto aos efeitos
da transição vítrea no processamento e armazenagem, concluíram que trata-se da
mais importante dentre as transições de fase, pois está diretamente relacionada às
mudanças estruturais causadas ao longo das etapas de beneficiamento do alimento.
Esses autores apontaram a importância do conhecimento da faixa de temperatura de
transição para definição da formulação de novos produtos, quando se pretende otimi-
zar condições de processamento e armazenagem. Há muitas décadas vários autores
realizam importantes estudos sobre transição vítrea em alimentos, evidenciando apli-
cabilidade para muitas matrizes alimentares como os autores, Levine e Slade (1992),
Kauzmann (1948), Bhandari e Howes (1999), todavia, evidenciam-se falta de informa-
ções, definições e padrões consistentes dessa prática aplicada. Dentre as questões
que emergem em decorrência da lacuna existente, na literatura acadêmica sobre tran-
sição vítrea em alimentos, destaca-se a escassez de análises acadêmicas a nível de
graduação, levando-se em consideração o efeito da retirada de água no aumento da
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faixa temperatura de transição vítrea de ingredientes, para potencialização de seus
efeitos na conservação de produtos.

Buscando uma matriz alimentícia potencialmente promissora para tais estudos
da transição vítrea, verifica-se a viabilidade de utilização dos pós obtidos a partir de
frutas. Com isso, o presente trabalho partiu de uma revisão na literatura relacionada
aos estudos realizados com alimentos, tratamentos térmicos e faixas de temperatura
de transição vítrea mensurados, convenientemente listados no ANEXO A, com desta-
que aos autores Levine e Slade (1989), que listaram faixas de temperatura de transi-
ção vítrea de diversas classes de alimentos. A partir desse levantamento, em função
das possibilidades de ensaios com os frutos nacionais, nas mesmas condições de-
finidas por Jaya e Das (2009), o abacaxi desidratado foi definido como objeto deste
estudo. Enquanto frutas, os abacaxis possuem em sua composição uma grande par-
cela de açúcares de baixo peso molecular ainda, segundo Roos (1995), as mudanças
de fase dos açúcares estão relacionadas à sua competência como crioprotetores ou
criopreservativos, portanto, o abacaxi desidratado é um ingrediente potencialmente
promissor na ampliação da vida de prateleira dos produtos.

A previsão da transição vítrea de misturas, conquistando a compreensão de sis-
temas poliméricos sintéticos amorfos, proposto pela primeira vez por Gordon e Taylor
(1952), foi adotado como parâmetro para comparação, seguindo Liu et al. (2019), Jaya
e Das (2009), para interpretação das relações entre transição vítrea, teor de umidade
e atividade de água.

1.1 Objetivos

1.1.1 Objetivos Gerais

Este trabalho apresenta o estudo da polpa de abacaxi desidratada com dife-
rentes teores de umidade, considerando alterações estruturais na faixa de transição
vítrea, seguindo os objetivos específicos:

1.1.2 Objetivos Específicos

a) Revisar as bibliografias sobre estabilidade estrutural e transição vítrea em
alimentos;

b) Preparar a matriz alimentar a ser utilizada para o estudo dos efeitos da tran-
sição vítrea;

c) Realizar as análises de umidade, atividade de água, Calorimetria Diferencial
por Varredura (DSC);
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d) Tabular e analisar os dados;

e) Comparar com a literatura existente.

1.2 Justificativa

Embora a transição vítrea seja um fenômeno amplamente estudado e utilizado
nas ciências de materiais, seu conhecimento e aplicação na Engenharia de Alimentos
ainda é insipiente e obscuro. Este trabalho, em primeira análise, contribuirá para intro-
dução do tema, em nível de graduação na Engenharia de Alimentos da UTFPR Campo
Mourão, de forma simples e envolvente, uma vez compondo trabalho de conclusão de
curso de graduação.

Considerando o potencial de aplicação prática, cabe lembrar que frutas desi-
dratadas e sucos de frutas em pó, por serem alimentos resultantes da retirada de
água, têm vida útil extensa, além das muitas possibilidades de aplicação. Entretanto,
as potencialidades destes produtos como ingredientes, ainda carecem de pesquisas
e estudos, principalmente quanto a viabilidades técnicas e econômicas de diferentes
tecnologias de secagem e os impactos de processos sobre suas características estru-
turais. Sucos de frutas e de vegetais são basicamente constituídos de sacarose, gli-
cose, frutose e alguns ácidos orgânicos, todos considerados açúcares de baixo peso
molecular (JAYA; DAS, 2009), teoricamente, tais açúcares inferem positivamente na
estabilidade estrutural quando inseridos em matrizes alimentares, principalmente se
uma vez concentrados através da liofilização, tiverem transição vítrea identificadas em
temperaturas acima do ambiente. Neste sentido, o trabalho contribui com a teoria e
aplicação de métodos analíticos de temperatura de transição vítrea em matriz alimen-
tícia, verificando metodologia na prospecção do uso do suco de abacaxi desidratado,
como ingrediente funcional para o aumento da estabilidade de produtos em condições
de armazenamento em maiores temperaturas.
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2 REVISÃO DE LITERATURA

Esta seção traz a revisão bibliográfica dos tópicos relevantes no estudo da tran-
sição vítrea. Na seção 2.1, apresenta-se a estabilidade das matrizes alimentares. Na
seção 2.2, aborda-se o conceito de transição vítrea. Na seção 2.3, são discutidos os
métodos de determinação da temperatura de transição vítrea. Na seção 2.4, é de-
monstrado o processo de identificação da temperatura de transição vítrea. Por fim, na
seção 2.5, discute-se sobre a transição vítrea em matrizes alimentares.

2.1 Estabilidade das matrizes alimentares

Ao longo dos anos os consumidores tornaram-se mais exigentes quanto aos
quesitos qualitativos dos alimentos ofertados no mercado, principalmente em decor-
rência da amplo acesso a informações pertinentes a qualidade alimentar, tornando
ainda mais desafiadora a missão das indústrias em alcançar a estabilidade dos ali-
mentos, sem excessos de aditivos, conservantes (AZEREDO, 2012).

Os alimentos constituem-se como combinação entre carboidratos, lipídeos, pro-
teínas, fibras e água. A complexa composição, considerada como parte de fatores
intrínsecos, em conjunto com fatores extrínsecos, como o processamento e o acondi-
cionamento, formam barreiras no alcance da alta qualidade de alimentos (MAHATO;
ZHU; SUN, 2019; LEITE; MURR; PARK, 2005).

A predominância da água na composição das matrizes alimentares, é extrema-
mente relevante, devido sua atuação como solvente e agente plastificante no compor-
tamento do alimento durante o processamento, estabilidade, sensorialidades e tran-
sições de fase. Pode-se considerar que matrizes que possuem alta concentração de
água, comportam-se em transições de fase de maneira similar à água (ROOS, 1995).
A água, sendo um dos principais componentes dos alimentos, possui um papel signi-
ficativo nas mudanças de estado físico e nas propriedades de outros compostos. Via
de regra, mudanças no estado físico dos alimentos podem alterar suas características
intrínsecas, e a condução do processamento do alimento (desidratação ou congela-
mento) estão diretamente relacionados à água (LEVINE; SLADE, 1992; BHANDARI;
HOWES, 1999; ROOS, 1995).

Os elementos constituintes dos alimentos estruturam-se em três estados: líqui-
dos, sólido cristalino e amorfo não cristalino. Quando confrontados os alimentos com
polímeros sintéticos, tem-se que grande parte dos mesmos são encontrados em um
estado de não-equilíbrio amorfo. O estado de não-equilíbrio amorfo é caracterizado
por sua desordem molecular, tornando-se o oposto ao estado cristalino que por sua
vez possui um arranjo estrutural organizado. Comumente, alimentos em estado de
não-equilíbrio amorfo são metaestáveis, portanto, o estado físico e os atributos físico-
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químicos mudam de comportamento a cada etapa, ao longo do beneficiamento das
matrizes alimentares (SLADE; LEVINE; REID, 1991; ROOS, 1995).

A temperatura do produto é uma das principais causas das mudanças estru-
turais nas partes amorfas, pois quando se encontra superior ao valor definido como
crítico ocorre o processo conhecido por transição vítrea. Essa transição ocorre na
chamada temperatura de transição vítrea, consistindo de uma alteração estrutural que
implica na passagem do estado sólido vítreo para um estado “borrachoso”. Essa é
tida como a transição de fase mais comum do estado amorfo em alimentos (LEITE;
MURR; PARK, 2005; BHANDARI; HOWES, 1999), convenientemente explicitada na
sequência.

2.2 Trasição vítrea

A ciência dos polímeros trouxe ao longo dos anos, um potencial embasamento
teórico para os estudos de transições vítreas durante a década de 80. Os estudos com
os materiais poliméricos elevaram o grau de significância do assunto, devido à sua
importância no relacionamento entre estrutura e propriedade dos materiais, também
aos produtos e processos desenvolvidos na época (ROOS, 1995).

Nos anos 90, houve uma grande revolução quanto a fundamentação da tran-
sição vítrea. Embora inicialmente fosse fundamentada no equilíbrio termodinâmico,
posteriormente complementou-se na literatura com os conceitos de metaestabilidade.
A complementação das bases teóricas forneceu coerência nas relações estrutura-
propriedade, produtos e processos para ciência dos polímeros, auxiliando ainda no
entendimento da relação da ciência dos polímeros sintéticos com as macromolécu-
las em alimentos, e posteriormente na interpretação do comportamento das matrizes
alimentares (LEVINE; SLADE, 1992).

A transição vítrea tem sido descrita por teorias detalhadas e por vezes confli-
tantes, sendo as principais: a teoria do volume livre, teoria cinética e teoria termodinâ-
mica. O fenômeno descrito através do volume livre implica que para se ter movimenta-
ção molecular, faz-se necessário a presença de espaços que permitam essa agitação,
espaços esses, que ofertam o volume livre necessário para que ocorra um rearranjo
molecular. A definição do fenômeno pela teoria cinética, trata-se de uma temperatura
onde o tempo de movimentação de relaxamento e retração das cadeias poliméricas
são próximos aos de escalas experimentais. Por fim, a teoria termodinâmica, utiliza-
se do conceito de equilíbrio termodinâmico para demonstrar que a transição vítrea se
trata de uma transição real de segunda ordem (ROOS, 1995).

É consensual a existência da transição vítrea e de suas mudanças nas pro-
priedades de um material amorfo, quando o mesmo passa para a fase líquida. De
maneira geral as alterações sofridas pelo material, nesse tipo de transição, refletem
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não somente da mudança de fase, bem como em sua capacidade calorífica, no co-
eficiente de expansão térmica, fator de compressibilidade, entre outras propriedades
mecânicas, dielétricas e viscoelásticas (YAMAKI; PEDROSO; ATVARS, 2002). A fi-
gura 2 representada no estudo realizado por White e Cakebread (1966) mostra de
maneira sucinta as principais alterações sofridas ao longo da transição vítrea quanto
ao coeficiente de expansão, volume, calor específico e entalpia.

Figura 2 – Características da transição de um líquido para o estado vítreo. (a) coeficiente de
expansão, (b) volume, (c) calor específico e (d) entalpia

Fonte: White e Cakebread (1966)

Quando falamos sobre transição vítrea no contexto de resfriamento, o material
polimérico tende a passar de um estado “borrachoso” (líquido-subresfriado) para um
estado sólido. No aquecimento também encontramos a transição vítrea, porém o sen-
tido de ocorrência dos estados, se torna inverso. Seja resfriando ou aquecendo um
polímero, quando se encontram na fase líquida, as moléculas possuem um grau de li-
berdade para mover-se umas entre as outras, propiciando a ocorrência dos rearranjos
cooperativos, tidos como um estado de animação suspensa (MANSON; SPERLING,
1976; KAUZMANN, 1948).

As literaturas existentes sugerem que a melhor maneira de descrever a tempe-
ratura de transição vítrea, seria tratá-la como uma faixa ou intervalo de temperatura.
O fato se deve à essa variabilidade entre os estados líquido-vítreo-sólido e líquido-
subresfriado, pois não há possibilidade de identificação de uma temperatura onde am-
bos os estados coexistam, logo não há alcance de equilíbrio entre as moléculas, sendo
assim, as propriedades viscosas do sistema são alteradas rapidamente e de maneira
imperceptível (devido a não exibição de calor latente). Torna-se prudente, portanto,
considerar uma faixa de temperatura onde ocorrem essas alterações, e não uma única
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temperatura (DEBENEDETTI; STILLINGER, 2001).
A transição vítrea acarreta em grande dificuldade de interpretação devido às

contradições de conceitos, por exemplo, quando considera-se que a entalpia de cada
tipo de material sofre alterações diferentes nos estados vítreo e líquido. Isso leva a
associar essas mudanças com a capacidade de aquecimento, porém, essa associ-
ação se invalida, pelo fato da não obtenção de uma temperatura única. Outro fator
intrigante na transição vítrea, são as diferentes formas de alterações sofridas nos ma-
teriais quando comparamos o tipo de resfriamento ou aquecimento, e o tempo de
exposição. Deste modo, os materiais amorfos mostram-se instáveis diante das modifi-
cações, tornando-se impossível obter-se um “vidro estável"(DEBENEDETTI; STILLIN-
GER, 2001).

Pode-se dizer que existe uma variedade de aspectos que são característicos
da ocorrência da transição vítrea, como a dependência da faixa de temperatura à
metodologia de medida a ser utilizada, ou seja, a obtenção dos resultados dependerá
não somente do método, bem como das condições em que essa quantificação será
realizada (WUNDERLICH; TURI, 1981; MANSON; SPERLING, 1976).

2.3 Métodos de determinação da temperatura de transição vt́rea

A fim de determinar de forma rigorosa as faixas de temperatura de transição
vítrea dos materiais poliméricos, dispõe-se de várias metodologias que possibilitam
avaliar a oscilação nas propriedades do material estudado, em função da variabilidade
de temperaturas. Experimentalmente, as técnicas mais corriqueiras utilizadas são a
Calorimetria Diferencial por Varredura (do inglês, Differential Scanning Calorimetry -
DSC), Análise Termo-mecânica (do inglês, Thermal Mechanical Analysis - TMA) e
Análise Térmica Dinâmico-mecânica (do inglês, Dynamic Mechanical Thermal Analy-
sis - DMTA) (SANTOS, 2014).

A técnica considerada mais dominante para a avaliação dos materiais polimé-
ricos, é o DSC. Esta técnica faz parte do grupo de investigações termo analíticas,
baseando-se na diferença de energia ou calor específico entre o material a ser investi-
gado e outro inerte, ambos colocados nas mesmas condições de temperatura. Apesar
de dominante, como a amplitude do sinal medido depende diretamente da capacidade
calorífica do material, e a transição vítrea não apresenta fluxo de calor expressivo, sua
detecção através das variações de entalpia ou capacidade calorífica, tornam-se imper-
ceptíveis, levando assim à uma imprecisão de resultados (MCKENNA, 1989; PAOLI;
FELISBERTI; SILVA, 1998).

Outro método muito utilizado na determinação da temperatura de transição ví-
trea em materiais poliméricos, é a DMTA. Trata-se de uma avaliação muito sensível do
comportamento da tensão sofrida pelo material em função de uma gama de tempe-
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ratura, através da aplicação de uma pequena tensão oscilatória tipo sinusoidal (NIEL-
SEN, 1974; ODLYHA, 1997).

A TMA consiste na técnica que permite quantificar o coeficiente de expansi-
vidade térmica e a variação de volume de materiais em função da temperatura. De
forma simplificada, a técnica mede as variações dimensionais do material em função
da temperatura, a medida que a amostra é solicitada mecanicamente como tração,
flexão e compressão. A determinação da temperatura de transição vítrea neste caso,
é realizada através do ponto de intersecção entre a zona vítrea e a zona “borrachosa”
(SANTOS, 2014; PAOLI; FELISBERTI; SILVA, 1998).

2.4 Exemplificação de termogramas clássicos para identificação das Tg’s utili-

zando a metodologia DSC

O estudo realizado por Yamaki, Pedroso e Atvars (2002), mostrou através dos
termogramas dispostos abaixo algumas transições vítreas, obtidas a partir da análise
realizada com o método utilizando o DSC. Na Figura 3, temos evidenciada uma típica
curva, onde podemos identificar nitidamente o "pico"que representa uma transição
vítrea. O material de estudo trata-se do composto Índio. Este elemento normalmente
é utilizado como padrão de calibração dos DSC´s, justamente por ser um material
totalmente cristalino, e consequentemente apresentar um "pico"de fusão definido, ou
seja, um ponto onde há uma diferença nítida entre as fases sólida e líquida, em torno
de 156,6 °C.

Figura 3 – Calorimetria Diferencial por Varredura - Índio

Fonte: Yamaki, Pedroso e Atvars (2002)

Para uma melhor visibilidade dos inúmeros cenários de termogramas obtidos
a partir das análises em DSC, o segundo exemplo trabalhado no estudo dos autores
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citados acima, presente na Figura 4, nos apresenta graficamente a análise de um ma-
terial semicristalino. Trata-se de um material que possui inconformidades estruturais
que dificultam as definições entre as fases liquida e sólida, devido a sua morfologia um
pouco mais complexa, quando comparamos à um material totalmente cristalino. Este
material apresenta duas regiões — cristalina e amorfa. A região cristalina, representa
uma transição de fase sólido-líquido, em torno de 136°C.

Figura 4 – Calorimetria Diferencial por Varredura - Material semicristalino

Fonte: Yamaki, Pedroso e Atvars (2002)

Por fim, na Figura 5, apresenta-se um exemplo nítido e mais comum de tran-
sição vítrea. Este exemplo trata-se de um material completamente amorfo, pois não
houve nenhum pico endotérmico como os anteriores, isso deve-se ao fato da não fu-
são do material, deste modo, os autores ponderam que a ocorrência de uma possível
faixa de transição vítrea fora, em torno de 30 °C.

Figura 5 – Calorimetria Diferencial por Varredura - Material totalmente amorfo

Fonte: Yamaki, Pedroso e Atvars (2002)
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2.5 Transição vítrea em matrizes alimentares

Como discorrido anteriormente, para que houvesse um caminho para encontrar
resultados com transição vítrea em alimentos, baseou-se os estudos através da apro-
ximação entre a ciência dos polímeros e ciência de alimentos. A métrica da ciência
dos alimentos poliméricos evidencia as similaridades entre os materiais sintéticos e
as matrizes alimentares. Segundo o estudo realizado nos anos 90 por Levine e Slade
(1992), a fundamentação teórica que serve de elo entre as matrizes sintéticas e ali-
mentares, e melhor interpreta os resultados relacionados a umidade e transição vítrea
são:

a) Considerar as matrizes alimentares como polímeros clássicos, e que seus
sistemas serão governados pela mesma dinâmica;

b) A faixa de temperatura de ocorrência da transição vítrea torna-se determi-
nante para a escolha do processamento, estabilidade, qualidade e segu-
rança do para o produto final;

c) A água representa a maior parcela na composição dos alimentos, deste
modo, a regra para a transição de fase dos alimentos irá seguir sempre o
maior componente, portanto, deve-se considerar a água como agente plas-
tificante universal nas matrizes alimentares;

d) Deve-se considerar também que o agente plastificante possui um efeito di-
reto na temperatura de transição vítrea, além da limitação que trás para as
matrizes alimentares poliméricas, oligoméricas ou monoméricas no estado
borrachoso, através da difusão das mesmas;

e) Por último, deve-se reconhecer o nível de importância do estado vítreo para
os processos reais e para a rotina das indústrias alimentares, já que através
da quantificação destes estado, pode-se escolher de melhor maneira quais
processos serão efetivos, ou não, alterando significativamente as estruturas,
propriedades e qualidade dos alimentos.

De fato, o estudo da transição vítrea no âmbito alimentar tornou-se uma formi-
dável ferramenta quanto a parametrização física na ciência dos alimentos, visto que
sua interpretação possibilita explicar e predizer os comportamentos físicos e quími-
cos, além de suas funcionalidades das matrizes alimentares, resultando em um índice
que avalia as consequências sofridas ao longo do processamento e armazenamento
(ROOS; KAREL, 1991).

Alguns autores utilizaram a transição vítrea como forma de explicação aos fenô-
menos estudados em suas pesquisas. Strahm (1998) empregou a transição vítrea
como forma de solucionar a problemáticas relacionadas a aglomeração e compacta-
ção de pós alimentícios no processamento de desidratação e posteriormente arma-
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zenamento. Vodovotz e Chinachoti (1996) mostraram o efeito da transição vítrea no
processo de gelatinização e Ribotta e Bail (2007) na retrogradação de amido. Deve-
se pontuar também, alguns estudos realizados quanto a reações químicas, como os
estudos de White e Bell (1999), Burin et al. (2004), Bell e Touma (1996) relacionados
na influência da transição vítrea nas taxas da reação de Maillard e na estabilidade
térmica da enzima lisozima.

Como já discutido, não há equívocos quanto a aplicabilidade da transição vítrea,
entretanto, o maior empecilho está associado à metodologia para encontrar-se a faixa
de temperatura, isso deve-se ao fato de os alimentos possuírem uma desigualdade
em sua estrutura conformacional, além de uma defasagem energética que facilite a
visualização da ocorrência do fenômeno, já que a transição vítrea não apresenta fluxo
de calor expressivo nos alimentos (BELL; TOUMA, 1996).

Telis e Sobral (2001), assim como outros autores, utilizaram como metodolo-
gia para determinar a faixa de temperatura de ocorrência da transição vítrea, o DSC.
Evidentemente trata-se de um procedimento comumente utilizado, porém como citado
acima o fluxo de calor evolvido no fenômeno tende a ser baixo, gerando uma alte-
ração imperceptível, estudos mostram que avaliar as mudanças no comportamento
mecânico durante a transição vítrea pode-se obter resultados mais evidentes Boonyai,
Howes e Bhandari (2007). A justificativa para análise das alterações mecânicas serem
melhores em relação ao fluxo de calor, é devido ao fato de que ao ocorrer um aumento
de temperatura, acima da temperatura de transição vítrea, acarretam mudanças das
propriedades estruturais da matriz alimentar, sendo assim, quando há a ocorrência de
alterações estruturais aceleradas, promove uma melhor detecção da faixa de tempe-
ratura de transição vítrea (BHANDARI; HOWES, 1999).

As transições de fase governam as mudanças no estado físico de materiais. Em
alimentos, eles são importantes para determinar o estado físico durante o processa-
mento, armazenamento e consumo (ROOS, 1995; ROOS; KAREL, 1991). Em vários
alimentos e materiais biológicos, os sólidos podem estar em um estado metaestável
amorfo, por sua vez, trata-se de um estado muito sensível à mudanças na temperatura
e no teor de umidade. Esta matriz amorfa, formada ou não por polímeros alimentares
e outros componentes alimentares, como açúcares, podem coexistir como vidro vis-
coso ou como uma borracha líquida. A transição entre os estados vítreo e borrachoso,
torna-se uma transição de fase de segunda ordem, conhecida como transição vítrea,
possuindo uma temperatura, conhecida por temperatura de transição vítrea (ROOS,
1995).

White e Cakebread (1966), em um estudo pioneiro, relataram defeitos físicos em
alimentos congelados e desidratados com armazenamento acima da temperatura de
transição vítrea. Mais tarde, Levine e Slade (1989), apresentaram uma abordagem ba-
seada na ciência de polímeros de alimentos para explicar a estabilização de alimentos
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congelados. Particularmente no caso de produtos congelados, surgiu um novo con-
ceito, que é a transição vítrea por máxima concentração por congelamento. Segundo
Franks (1991), dependendo da taxa de resfriamento, o sistema será composto por
cristais de gelo embutidos em uma matriz de vidro amorfa que tem uma temperatura
de transição de vítrea caracterizada pela máxima concentração por congelamento, a
qual ocorre acima da temperatura de transição vítrea, iniciado as perdas no quesito
qualidade. O colapso estrutural da matriz, apresenta uma temperatura acima da transi-
ção vítrea, o que ocasiona durante a liofilização, uma das principais contribuições para
a deterioração da qualidade do produto (ANGLEA; KARANTHANOS; KAREL, 1993;
LEVI; KAREL, 1993). Outros processos relacionados que levam à perda de qualidade
podem ocorrer em vários sistemas amorfos. De acordo com Karmas, Buera e Karel
(1992), fenômenos de escurecimento não enzimático também são afetados por uma
temperatura acima da transição vítrea. Fan, Mitchell e Blanshard (1996) discutiram o
papel da transição vítrea na determinação da densidade do produto e da forma dos
extrudados.

A temperatura de transição vítrea é fortemente plastificada pela água, deste
modo os diagramas normamente são dispostos em função da atividade de água
e/ou umidade (ROOS; KAREL, 1991). Curvas de transição vítrea com repetibili-
dade em matrizes alimentares animais (AGUILERA; LEVI; KAREL, 1993; INOUE;
ISHIKAWA, 1997; SOBRAL; MENEGALLI; GUILBERT, 1999) ou vegetais (ZELEZ-
NAK; HOSENEY, 1987; ANGLEA; KARANTHANOS; KAREL, 1993; FAN; MITCHELL;
BLANSHARD, 1996), são relativamente escassos na literatura. Entretanto, diagramas
de estado para soluções aquosas de componentes puros e sistemas modelo, são fa-
cilmente encontrados na literatura: açúcares (ROOS, 1995), produtos de hidrólise de
amido (LEVINE; SLADE, 1986), e proteínas (COCERO; KOKINI, 1991). No entanto,
como afirmado anteriormente os dados quantitativos para matrizes alimentares são
relativamente escassos, devido a sua complexidade de composição.
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3 METODOLOGIA

3.1 Preparo da matriz alimentar

Os abacaxis, cultivar Havaí (Ananas comosus L. Merril), foram adquiridos no
comércio local da cidade de Campo Mourão - Paraná. A seleção dos frutos seguiu de
maneira sensorial, avaliando a qualidade, uniformidade e grau de maturação, encami-
nhados em embalagens plásticas até o laboratório C004 do Departamento Acadêmico
de Engenharia Química e de Alimentos (DAAEQ) da UTFPR - Campus Campo Mou-
rão.

Os frutos foram descascados, sendo a polpa integralmente triturada e filtrada
(Britânia® Revert Turbo BLQ1250P 1200W com filtro em aço inoxidável). Seguindo
recomendações do estudo realizado por Jaya e Das (2009), objetivando a redução da
pegajosidade, acrescentou-se 0,065 kg de maltodextrina por kg de extrato de abacaxi,
e para a redução da gomosidade, acrescentou-se 0,015 kg de fosfato tricálcico por kg
de sólidos seco de amostra.

3.1.1 Concentração e Liofilização da polpa de abacaxi

A polpa preparada foi concentrada em um evaporador rotativo (TECNAL® TE-
211) até que atingisse o uma concentração de aproximadamente 89%. Esse prepa-
rado foi distribuído em placas de Petri, cobertas por papel alumínio com pequenas
perfurações, então congelados a -18°C. Após o congelamento, as placas seguiram à
secagem em liofilizador (LIOTOP®), à -50°C e vácuo de 1 µPa por 72 horas. Os produ-
tos liofilizados foram armazenados em dessecadores. Realizou-se a homogenização
dessas amostras por moagem em almofariz de porcelana, devidamente seco, e ga-
rantindo que não houvessem interferências da umidade do ar na umidade final do pó
liofilizado, que na ocasião dos ensaios encontrava-se alta, realizou-se a secagem das
amostras em estufa (CIENLAB®) à 50°C por 24h30min.

3.2 Caracterização das amostras de abacaxi

3.2.1 Conteúdo de umidade

Visando garantir resultados diferentes significativamente quanto às variações
de umidade e transição vítrea nas amostras, foram selecionadas 5 níveis para amos-
tragem: 1 amostra de referência (liofilizada sem acréscimo de umidade) e 4 com vari-
ações de umidade. A variação de umidade foi feita expondo amostras acondicionadas
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em placas de Petri a um ambiente com saturação de vapor de água. O ambiente sa-
turado foi conseguido ligando-se vaporizador ultrassônico (uma entrada e uma saída)
através de câmara de vidro com prateleiras perfuradas, verticalmente dispostas, con-
tendo as placas das amostras, submetidas à circulação direta da névoa de água, em
fluxo direto descendente. A variação de teores de umidade entre as amostras foi ga-
rantida por 5 diferentes tempos de permanência destas na cabine nebulizada: tomou-
se tempos diferentes e progressivos para cada uma dessas, E0, E15, E30, E45 e E60,
tratam-se das nomenclaturas das amostras, sendo 0, 15, 30, 45 e 60 minutos, os res-
pectivos tempos das amostras, tomando-se o cuidado de retirar a amostra da posição
superior, subindo progressivamente todas as amostras remanescentes a cada tempo,
em um andar. Os intervalos de tempos utilizados, foram obtidos a partir do teste de
absorção.

O teor de umidade das amostras foi obtido através do método de diferenças
entre os pesos totais finais (amostra + recipiente) — após serem secas em estufa à
105°C (CIENLAB®) e iniciais (amostra + recipiente), divididos pelo peso das amostras
(iniciais, descontado o peso do recipiente), utilizando a equação 1, conforme Instituto
Adolfo Lutz (1985).

%Umidade =
Pi − Pf

Pa

(1)

onde Pi, Pf e Pa são respectivamente os pesos inicial, final e da amostra.

3.2.2 Sólidos secos totais

O estudo realizado por Jaya e Das (2009) pontua que o valor de fosfato tricálcico
utilizados em suas amostras, foram de 0,015 kg de fosfato tricálcico por kg de sólidos
seco de amostra. Deste modo, como o presente estudo, baseou-se no artigo publicado
pelos autores citados, realizou-se a análise de determinação de sólidos secos do suco
de abacaxi, sem concentração prévia. O procedimento, seguiu o processo conforme
a análise de umidade, pesou-se em torno de 2 gramas da amostra em um cadinho
de massa conhecida e previamente seco, em seguida a amostra foi seca em estufa
(CIENLAB®) à 105°C até que atingisse a estabilidade de seu peso, resultando em um
total de 16h30min (INSTITUTO ADOLFO LUTZ, 1985).
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3.2.3 Temperatura de Transição vítrea

A temperatura de transição vítrea foi medida através do DSC, da marca
Shimatzu®, que encontrava-se no laboratório de Engenharia de Materiais da UTFPR –
Campus Londrina. O instrumento foi calibrado previamente e manipulado por um téc-
nico capacitado. Para a análise, submeteu-se uma alíquota de 20-25 mg de abacaxi a
um intervalo de aquecimento de 20°C a 100°C, com uma taxa de calor de 10°C/60s.

Utilizando o modelo de Gordon e Taylor (1952) (Equação 2), foram obtidos os
resultados teóricos, devidamente comparados com os resultados obtidos experimen-
talmente, conforme na seção de resultados e discussões:

Tgm =
Xs Tgs + k Xw Tgw

Xs + kXw

(2)

onde Tgm, Tgs e Tgw são temperaturas de transição vítrea da mistura, sólidos e água,
respectivamente; Xs e Xw são as frações mássicas dos sólidos e da água (em base
úmida), respectivamente; k é o parâmetro de Gordon e Taylor (1952) dado por:

k = 0,642X−0,5571
w (3)

Os valores teóricos para Tgs e Tgw, são respectivamente 62,7°C e -135,0°C,
segundo os autores Telis e Sobral (2001) e Jaya e Das (2009), respectivamente.

3.2.4 Atividade de Água (aW)

A avaliação da atividade de água das amostras (do inglês, Water Activity – aW)
foi realizado no aparelho AquaLab®, locado na Universidade Tecnológica Federal do
Paraná – Campus Londrina, utilizando a técnica de determinação do ponto de orvalho
para medir a atividade de água do produto analisado.
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4 RESULTADOS E DISCUSSÕES

A determinação da concentração do suco proporcionou a comparação da con-
centração desejada e a obtida, posteriormente a quantificação de sólidos secos totais,
foi feita para definição das quantidades adequadas dos aditivos, através da análise
simplificada, obtendo-se o valor de 89,8% em sólidos secos totais para o suco an-
tes da concentração, conforme valores experimentais expressos na Tabela 1. Assim,
foram adicionados 212,8318 ± 0,0001 g de fosfato tricálcico (kg/kg de sólidos secos
totais) e de 102,6912 ± 0,0001 (g) em matodextrina (kg/kg de polpa), seguindo para
fase de concentração. A concentração da polpa realizada por Jaya e Das (2009), resul-
tou em amostra com 60-65 %, porém foram feitas adaptações com os equipamentos
disponíveis no laboratório, sendo que a concentração possibilitou ainda a aceleração
do processo de congelamento e posteriormente de liofilização. Sendo o abacaxi um
pseudofruto com alta quantidade de água em sua composição, após esses processa-
mentos resultou rendimento de apenas 20,09%. Entretanto, a massa final total obtida
de amostra, a saber de 317,5 ± 5g, foi a necessário e suficiente para sequência de
todas as análises neste estudo.

Tabela 1 – Rendimento da polpa pré/pós concentração

Massa total polpa pré – concentração (g) 1.760,0000 ± 0,0001
Massa total polpa pós – concentração (g) 1.579,8640 ± 0,0001

% de concentração 89,7650 ± 0,0001

Fonte: Autoria própria (2022)

4.1 Umidade

O Gráfico 1, apresenta a curva de absorção de umidade da amostra teste, onde
podemos identificar que após 60 minutos de exposição, houve uma redução do teor
de umidade. A disposição vertical das amostras ao longo das prateleiras implicou em
diferenças relativas ao posicionamento do duto de entrada da névoa proveniente do
umidificador ultrassônico utilizado, podendo ter influenciado nos teores de umidade
absorvida ao longo do tempo pelas diferentes amostras nos mesmos tempos. Outra
justificativa para a discrepância do valor mensurado, comparativamente aos demais,
pode ter ocorrido em função da saturação da umidade do ar ao longo do tempo de
realização do ensaio. ao podemos aqui pontuar alguns motivos como a disposição in-
correta das amostras nos intervalos de tempo, problema no vaporizador é um fator im-
portante, que através da saturação da amostra, criou-se uma película, provavelmente
formada por água livre desigualmente distribuída na superfície da amostra (aglutina-
ção). Neste sentido, pode ter ocorrido absorção maior ao longo do tempo, impedindo
que a absorção se propagasse por toda a amostras.
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Jaya e Das (2009), pontuaram em seu estudo realizado com pós de frutas,
que as amostras absorveram umidade rapidamente enquanto ocorriam o manejo das
mesmas, e consequentemente houve um aumento da atividade de água. Eles afir-
mam, que desde o princípio, o pó de abacaxi tratava-se da amostra que possuía o
teor de atividade de água mais baixo, entretanto, fora o primeiro a desenvolver maior
viscosidade, em um tempo menor. Além disso os autores afirmam que o pó de aba-
caxi tratava-se de uma amostragem mais complicada de manusear, pois possuía uma
grande higroscopicidade. De fato, quando observa-se esses fatores levantados acima,
pode-se avaliar que o problema de aglutinação, representa um obstáculo por se tratar
de uma amostra com alta higroscopicidade. Deste modo, visto que houve uma ab-
sorção consideravelmente linear até os 60 minutos, decidiu-se que a exposição das
amostras teria o tempo máximo de 60 minutos, com intervalos de 15 minutos.

Gráfico 1 – Tendência de absorção de umidade da amostra teste
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Fonte: Autoria própria (2022)

Sequencialmente, as amostras foram igualmente distribuídas em placas de Pe-
tri, em quantidades proporcionais, a serem expostas ao ambiente de umidade satu-
rada. Para obter-se os resultados de teor de umidade, realizou-se as pesagens das
mesmas antes e após o procedimento. Os resultados obtidos, foram dispostos na Ta-
bela 2.

Tabela 2 – Conteúdo de umidade das amostras

Amostras Peso Inicial (g) Peso Final (g) Ganho de Umidade (%)

E0 63,8208 ± 0,0001 63,8208 ± 0,0001 0,0000 ± 0,0001
E15 73,0866 ± 0,0001 76,7123 ± 0,0001 4,9608 ± 0,0001
E30 67,4458 ± 0,0001 70,8769 ± 0,0001 5,0872 ± 0,0001
E45 61,2488 ± 0,0001 65,7905 ± 0,0001 7,4152 ± 0,0001
E60 64,3863 ± 0,0001 67,3528 ± 0,0001 4,6073 ± 0,0001

Fonte: Autoria própria (2022)
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4.2 Atividade de Água (aW)

A análise de atividade de água é de suma importância para prospecção da pre-
servação do alimento, uma vez que relaciona-se diretamente às alterações sofridas
durante o processamento e armazenamento. Considerando que durante o processo
para absorção progressiva de água ao longo do tempo, ocorreu saturação do ar em
umidade, formou-se uma camada superficial úmida, acarretando o fenômeno de aglu-
tinação do pó pontualmente em amostras, ou seja, constatou-se a não distribuição
uniforme da umidade em todo o campo amostral. Após umidificada pelo tempo defi-
nido, cada amostra foi novamente homogenizada, buscando uniformidade entre elas,
e os ensaios foram realizados em triplicatas das triplicatas de cada tempo. Os dados
foram analisados estatisticamente (Teste de Tukey), estabelecendo o maior intervalo
de confiança por utilização do software MATLAB®, facilitando a validação dos valo-
res que encontravam-se dentro do nível de significância de <0,05. Em seguida foram
adotadas as médias das repetições que não diferiram significativamente, para cada
conteúdo em umidade. A partir daí, foi realizado teste de Tukey entre essas médias
estatisticamente iguais de cada uma das amostras, utilizando MATLAB®, a fim de com-
provar as diferenças estatisticamente significativas entre ela, para os diferentes teores
de umidade propostos, levando a concluir que os níveis de absorção foram diferentes
entre si, conforme apresentados na Tabela 4.

Tabela 3 – Análise estatística dos resultados de atividade de água entre as médias

Amostras Médias

E0 0.1623a

E15 0.1925b

E30 0.2765c

E45 0.2334d

E60 0.2973e

Os superíndices com letras respectivamente iguais, não diferem entre si com nível de signifi-
cância estatística de <0,05 pelo Teste Tukey, já superíndices diferentes não possuem nível de
significância estatística

Fonte: Autoria própria (2022)

4.3 Transição Vítrea

As análises de DSC foram realizadas apenas uma amostra de cada conteúdo
em umidade, por tratar-se de uma análise extremamente sensível às interferências
por variações ambientais, isto é, dificuldades em manutenção das condições da sala
onde encontrava-se o DSC, como condições de temperatura e umidade. A quantidade
tomada da amostra é extremamente pequena, em um ensaio extremamente laborioso
e de alto custo. Os autores citados por trabalharem com DSC desta natureza, em
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sua maioria, também enfatizam que por se tratar de ensaios sensíveis, dificilmente
pode-se obter uma repetibilidade idêntica ou próxima dentro da mesma amostra.

Como pode ser verificado nos Gráficos 2 e 3, referentes às amostras E0 (sem
exposição à umidade) e E15 (15 minutos de exposição à umidade), existe semelhança
sutil entre essas respostas ao fluxo de calor, ambos também com fluxo de calor na or-
dem de -1,5 mW, conforme intervalos de mudanças de inflexão identificados nas cur-
vas, com intervalo de transição vítrea entre 40°C e 60°C. Interessante observar ainda
que para amostra E15 a curva tem uma ascendência, inferindo sobre a possibilidade
de ocorrência de uma energia de ativação progressiva com pico na temperatura de
60°C, justamente o ponto onde ocorreria uma queda para a amostra E0: isso infere na
suposição de que a temperatura de transição vítrea da amostra E0 teria acontecido an-
tes do ponto calculado pelo aplicativo, talvez por escolha de um intervalo inadequado
de varredura. Observam-se ainda descontinuidades dessas duas curvas próximo aos
90°C, levantando a hipótese de terem ocorrido não uniformidades amostrais, uma vez
que essas temperaturas estariam muito acima das esperadas para a transição vítrea.
Já os termogramas das demais amostras E30, E45, E60 (Gráficos 4, 5 e 6, onde os
números que sucedem a letra E identificam os minutos de exposição à umidade) des-
toaram das primeiras, entretanto, apresentaram semelhança entre si, constatando-se
um intervalo para traço da tangente (inflexão da curva) entre 40°C e 70°C nessas 3
amostras. Ao observar os gráficos apresentados, é sutil e praticamente imperceptível
a mudança de inflexão em decorrência da energia de ativação que caracteriza a tran-
sição vítrea. A determinação desse ponto de inflexão foi feito computacionalmente,
definindo-se a derivada zero a partir da tangente em cada curva, dentro dos inter-
valos estabelecidos, de acordo com o especificado anteriormente para diferentes as
amostras.

Gráfico 2 – Análise de Calorimetria Difenrencial por Varredura - AMOSTRA E0
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Gráfico 3 – Análise de Calorimetria Difenrencial por Varredura - AMOSTRA E15
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Fonte: Autoria própria (2022)

Gráfico 4 – Análise de Calorimetria Difenrencial por Varredura - AMOSTRA E30
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Gráfico 5 – Análise de Calorimetria Difenrencial por Varredura - AMOSTRA E45
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Gráfico 6 – Análise de Calorimetria Difenrencial por Varredura - AMOSTRA E60
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Com o intuito de melhor avaliar os resultados obtidos, agrupou-se no Gráfico 7
os resultados entre as amostras das Temperatura de Transição Vítrea experimental-
mente medidos, calculados (teóricos), atividade de água (aw), nele tem-se os resulta-
dos de interesse para observações quanto à tendências. Os resultados encontrados
de temperaturas de transição vítrea (Tg), experimental e calculado, para cada amostra,
seguem confrontados com atividade de água (aW).
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Gráfico 7 – Resultados obtidos: Tendencia de TGs x aW
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Dispostos os resultados, é notável que diferem, podendo-se inferir quanto à ten-
dência em diminuição da temperatura de transição vítrea com o aumento da atividade
de água. Esse estudo concorda, portanto, com Jaya e Das (2009), onde se demonstrou
que na mesma proporção que há um aumento de conteúdo de umidade, a temperatura
de transição vítrea diminui. Entretanto, esses autores trabalharam com um conteúdo
em umidade máximo de 0,1%, enquanto no estudo em andamento, a umidade variou
de 4,6 a 7,4%, ou seja, é provável que as faixas de transição vítrea, se ocorrendo
o fenômeno nas amostras em questão, estivessem em temperaturas bem inferiores
àquelas onde foram feitas as varreduras dos pontos de inflexão (provavelmente abaixo
dos 35°C, em conformidade com o teórico calculado). De fato, existe uma mudança
da concavidade da curva para todos esses diagramas, sugerido a necessidade de no-
vos ensaios sob condições de mudanças do corpo de prova de referência (material
inerte) e dos intervalos de aumento do fluxo de calor durante a varredura. Avaliando
a expectativa de correlação indireta entre temperatura de transição vítrea e conteúdo
de água na amostra, com os resultado obtidos, verificou-se que essa tendência não
se enquadrou nas amostras, devido a ocorrência da aglutinação do pó na amostra,
impossibilitando a boa homogeneidade na absorção de umidade. Considerando a alí-
quota necessária de uma parcela muito pequena da amostra, é possível afirmar que
um dos motivos para que os resultados não apresentem tendência compatível com a
afirmação do autor, resida nessa parcela utilizada para a análise do DSC, diferente-
mente da amostragem utilizada na atividade de água, ou seja, não uniformidade das
amostras após procedimento progressivo de incremento da umidade. Porém, se for
delimitada a observação entre as amostras E15, E30 e E45, com o aumento da ativi-
dade de água e consequentemente a umidade da amostra E15 para E30, houve uma
redução na temperatura de transição vítrea obtida, em seguida, da amostra E30 para
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E45, houve uma queda na atividade de água e um aumento na temperatura de tran-
sição vítrea, verificando que a relação inversamente proporcional de valores, existe,
mesmo que os valores destoam entre si.

Dando sequência nos pontos observados entre os resultados, verificou-se que
a aglomeração das amostras, foi um dos pontos mais prejudiciais para o andamento
do experimento. Alguns estudos demonstram que alimentos em pó consistem numa
complexa mistura de componentes orgânicos que não possuem uma temperatura de
fusão bem definida, tornando-se uma problemática, pois através do conhecimento
desta temperatura em conjunto com a transição vítrea, pode-se precaver a plastifi-
cação e aglutinação da matriz estudada (JAYA; DAS, 2009; TELIS; SOBRAL, 2001).
Roos (1995) pontua que submeter a amostra à um tempo de processamento a nível
crítico e uma umidificação exorbitante de forma incoerente, resulta em uma amos-
tragem aglomerada com características que trarão resultados inaceitáveis. A plasti-
ficação por intermédio da água, trata-se de uma modificação à nível molecular, que
acentua a mobilidade das moléculas, ou seja, a quantidade de água é proporcional
a mobilidade dos solutos, deste modo, ao ser inserida incorretamente num polímero,
afeta diretamente na temperatura de transição vítrea, pois dificulta a transformação da
matriz para o estado vítreo (LEVINE; SLADE, 1992; SLADE et al., 1993).

Slade, Levine e Reid (1991), constataram também que quanto menor a massa
molecular da matriz analisada, menor a temperatura de transição vítrea. Frutas, de
forma geral, possuem açúcares de baixo peso molecular, portanto, a tendência é de
que sua temperatura de transição vítrea seja baixa. Porém, os autores destacam que
ao adicionar componentes para retardar a gomosidade e pegajosidade, como foi o
caso utilizado no presente estudo, tais aditivos tendem a aumentar consideravelmente
o valor da temperatura de transição vítrea, por se tratar de matrizes com pesos mo-
leculares maiores. Cabendo como justificativa das diferenças para as temperaturas
medidas e calculadas.

Telis e Sobral (2001), mostra que a equação proposta por Gordon e Taylor
(1952) não pode ser enquadrada em alimentos in natura, devido ao comportamento
não ideal dos mesmos. Dessa forma, considerando que a faixa de temperatura de
transição vítrea foi mensurada em uma matriz aditivada, seu valor tende a ser maior,
do que a calculada, onde apenas se considera a fração mássica da água e sólidos,
além de temperaturas de transição vítrea teóricas. Telis e Sobral (2001) propõe ajus-
tes nos parâmetros propostos, através de novos parâmetros calculados por regressão
não linear, adequando-se aos pontos experimentais. De certa maneira, através dos
resultados conflitantes obtidos, pode-se verificar que há necessidade de adequações
nas equações utilizadas, para aproximar o valor experimental do teórico.

De forma geral, a análise do comportamento do alimento em relação a transição
vítrea mostra-se de muita relevância na atualidade. A falta de literaturas consistentes
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para elucidar os resultados obtidos como no presente estudo, faz com que dificulte a
obtenção de resultados mais conclusivos. Os resultados obtidos, mostrou-se parcial-
mente satisfatório com relação aos autores Jaya e Das (2009), pois conseguir replicar
de forma idêntica ao estudo torna-se impossível. Entretanto, através das alterações
de equipamentos, variações nas composições dos frutos utilizados e aditivos, pôde-se
observar que mesmo que fossem realizadas de forma idêntica, ainda assim obter-se-
iam resultados diferentes.
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5 CONCLUSÃO

Concordando com os autores fundamentalmente seguidos neste estudo,
constatou-se o processo de aglutinação sofrido pelas amostras, enquanto fenô-
meno típico de ocorrência para frutas em pó. Neste sentido, as matrizes preparadas
mostraram-se efetivas para leituras de transição vítrea apenas para tempos de ab-
sorção de umidade até 30min. Também foi possível verificar a tendência exponencial
na umidade e atividade de água, corroborando com a afirmação dos autores utiliza-
dos como estudo norteador: ao aumentar os níveis de umidade e atividade de água,
obteve-se como resposta a redução da faixa de temperatura de transição vítrea. As in-
terferências sofridas pelas amostras impactam significativamente nos resultados ana-
líticos por DSC. Concluindo, os resultados experimentais e calculados para temperatu-
ras de transição vítrea, inferiram sobre a necessitaria de ajustes para se aproximarem
dos dados experimentais.

Finalmente, enfatizando a contribuição do estudo para trabalhos futuros, regis-
tramos o Anexo I, onde podem ser facilmente identificadas as últimas referências como
ponto de partida para:

a) Avaliação da temperatura de pegajosidade em conjunto com a temperatura
de transição vítrea, em relação a atividade de água, prevendo à que tempe-
ratura ocorre o processo de aglutinação.

b) Simulação matemática para um possível ajuste nos parâmetros utilizados
na equação de Gordon e Taylor (1952), aproximando-a ainda mais dos ex-
perimentos.

c) Analise de recuperação do produto liofilizado, para possíveis utilizações da
matriz como ingrediente funcional para o aumento da estabilidade de produ-
tos em condições de armazenamento em maiores temperaturas.
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ANEXO A – Estudos realizados utilizando alimentos para avaliar

faixas de transição vítrea
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