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RESUMO

A secagem por atomizagdo € um processo amplamente aplicado na industria de
laticinios para produzir ingredientes em po, principalmente leite em pod e seus derivados. Neste
documento a tecnologia de secagem ¢é abordada em dois capitulos diferentes. Para o primeiro
capitulo, ¢ relevante considerar que em escala industrial os modernos equipamentos de secagem
apresentam dois e trés estagios para o processo de evaporacao, porém em escala piloto ¢ comum
a secagem utilizando secadores de estagio unico. Neste projeto foi realizada a caracterizagdo
do desempenho de um secador por atomizacao de estagio unico em escala piloto em termos de
pardmetros experimentais. Os parametros estudados foram balango de massa e energia,
enquanto as variaveis independentes foram temperatura do ar de secagem na entrada, vazao de
ingresso de produto e sele¢do do bico de atomizagdo. Os resultados sugerem que a vazao de
ingresso de produto melhora o desempenho porque aumenta a pressao no bico de atomizagao,
0 que aumenta a area superficial das gotas e a transferéncia de massa e energia no processo de
secagem. A escolha dos bicos pode afetar significativamente o desempenho do secador por
atomizagdo, por isso ¢ importante ndo utilizar pegas com defeitos. O efeito da temperatura do
ar de entrada foi aumentar a energia perdida no processo ¢ ndo melhorar o desempenho,
sugerindo que o equipamento precisa otimizar o aproveitamento de energia isolando a camara
de secagem. Para o segundo projeto foi abordada uma tecnologia de encapsulamento de
vitaminas lipossoluveis que poderia ser aplicada na producdo de leite em po6 desnatado
fortificado. O objetivo foi avaliar o efeito da concentracdo de solidos totais e caracterizar as
interagdes fisico-quimicas no sistema através da aplicagdo do protocolo de encapsulamento; o
protocolo foi dividido em trés tratamentos. Os pardmetros estudados foram as mobilidades
eletroforéticas relatadas como potencial zeta de superficie, condutividade, distribuicao de
tamanho de particula e calcio i16nico soltvel; enquanto as varidveis independentes foram
concentracdo de so6lidos totais e tratamento aplicado. Os principais resultados mostram que o
protocolo pode ser aplicado com concentracio de sélidos totais de 17 g.100 g' e a
reversibilidade do processo de expansdo-contracdo da micela de caseina € inversamente

proporcional a concentracdo do produto.

Palavras-chave: Secador por atomizagdo. Leite em p¢ fortificado. Encapsulamento.



ABSTRACT

Spray drying is a process widely applied in the dairy industry to produce powder
ingredients, mainly as powder milk and its derivates. In this document drying technology is
addressed in two different projects. For the first project, it is relevant to consider that in the
industrial scale the modern drying equipment presents two and three stages for the evaporation
process, nevertheless in the pilot scale it is common to dry using single-stage spray dryers. In
this project a characterization of the performance of a pilot scale single-stage spray dryer was
performed in terms of the experimental parameters. The studied parameters were mass and
energy balance, while the independent variables were inlet drying air temperature, inlet product
flow rate, and nozzle selection. The results suggest that the inlet product flow rate improves the
performance because it increases the nozzle pressure, which enhances the surface area of the
droplets for increasing the mass and energy transference in the drying process. The nozzle
selection can significantly affect the performance of the spray dryer, so it is important to
guarantee the non-utilization of pieces with defects. The effect of inlet air temperature was to
increase the lost energy in the process and did not improve the performance, suggesting that the
equipment needs to optimize energy utilization by isolating the drying chamber. For the second
project was addressed an encapsulation technology for fat-soluble vitamins which could be
applied in the production of fortified skimmed powder milk. The objective was to evaluate the
effect of the total solid concentration and characterize the physicochemical interactions in the
system through the application of the encapsulation protocol; the protocol was divided in three
treatments. The studied parameters were electrophoretic mobilities reported as surface zeta
potential, conductivity, particle size distribution, and soluble ionic calcium; while the
independent variables were total solid concentration and treatment applied. The main results
are that the protocol can be applied with a total solid concentration of 17 g.100 g' and
reversibility of the expansion-contraction process of the casein micelle is inversely proportional

to the concentration of the product.

Keywords: Spray dryer. Fortified powder skimmed milk. Encapsulation.
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1 INTRODUCAO

A secagem por atomizag¢ao ¢ uma tecnologia amplamente utilizada na fabricacdo de
alimentos e ingredientes para fabricacdo de alimentos. Consequentemente, o entendimento da
relacdo dos pardmetros experimentais e 0s processos relacionados t€ém um impacto significativo
na qualidade de vida dos consumidores. Este documento apresenta dois capitulos relacionados
com a tecnologia de secagem por atomizacgao e a fabricacao de leite desnatado em po6 fortificado
com vitaminas lipossoliveis. No primeiro capitulo, ¢ apresentado um estudo sobre o
desempenho do processo de secagem por atomizagdo abordando o funcionamento do secador,
sustentabilidade e monitoramento, além de uma avaliacdo do efeito dos parametros
experimentais no processo de evaporagdo de dgua. No segundo capitulo, foi abordado um
processo diretamente relacionado com a secagem por atomizagdo, realizando uma
caracterizacao fisico-quimica das micelas de caseina quando foi aplicado um protocolo de
encapsulamento para vitaminas lipossoltiveis em leite desnatado, que poderia ser aplicado na
fabricacdo de leite em po desnatado fortificado. A abordagem experimental considerou a
aplicabilidade do protocolo em diferentes concentracdes de solidos totais. Com referéncia a
estrutura desde documento, o tema central, secagem de lacteos, foi reportado em dois capitulos
independente com um referencial tedrico, metodologia, resultados e discussdo e conclusdes.

A relagdo entre os dois projetos desenvolvidos ¢ que os produtos em po fortificados
podem ser fabricados com adi¢ao de vitaminas na calda para posterior secagem por atomizagao
ou por mistura seca de vitamina em po evitar estresse térmico adicional. O primeiro capitulo
permite entender melhor os conceitos basicos de um processo de secagem e o segundo ¢ um

aprofundamento de uma tecnologia que seria aplicada na preparagdo da calda.



2 OBJETIVOS
Estudar a tecnologia de secagem por atomizagdo e aportar no processo de transferéncia
de tecnologia no processo de fabricagdo de leite em pd desnatado fortificado com vitaminas

lipossoluveis.
2.1. OBJETIVOS ESPECIFICOS

Nesta se¢ao sao apresentados os objetivos especificos dos capitulos 1 e 2.
2.1.1 Objetivos especificos capitulo 1:

a) avaliar o desempenho de um equipamento de secagem de estdgio unico em funcao
dos parametros experimentais;
b) analisar os parametros experimentais avaliados em fun¢do da sua aplicagdo no

desenvolvimento de métodos de secagem por atomizagao.
2.1.2 Objetivos especificos capitulo 2:

a) caracterizar as interagdes fisico-quimicas no leite desnatado durante a aplicagao de
um protocolo de encapsulamento baseado na variagdo do pH para a adi¢ao de
vitaminas lipossoluveis em leite desnatado;

b) avaliar o efeito do teor de solidos totais do leite desnatado na aplicabilidade de um

protocolo de encapsulamento baseado na variagdao do pH.



3 DESEMPENHO DE UM SECADOR POR ATOMIZACAO
Neste capitulo sdo apresentados o referencial tedrico, materiais e métodos, resultados e

discussdo e a conclusdo que responde aos objetivos apresentados na se¢do 2.1.1.
3.1 REFERENCIAL TEORICO

Nesta se¢do ¢ realizada uma abordagem sobre a tecnologia de secagem por atomizagao,
as variaveis experimentais importantes na realizagdo de experimentos de secagem e o

monitoramento do desempenho considerando informacao disponivel na literatura.
3.1.1 Secagem por atomizag¢io

Os equipamentos de secagem por atomiza¢do tém evoluido nas tltimas décadas. Para a
melhoria da eficiéncia do processo foram gerados modelos para secadores de dois e trés
estagios. O desempenho da secagem ¢ relevante porque a evaporagdo de agua (incluido
atomizacdo e outras tecnologias) representa aproximadamente 25% do total de energia
consumida pelas industrias; como consequéncia, ¢ interessante avaliar a sustentabilidade do
processo como foi reportado por Caglayan & Caliskan (2017).

Na industria de lacticinios, a secagem por atomizagdo ¢ amplamente utilizada na
fabricacdo de diferentes insumos como soro em pod, caseina micelar ou leite em pd. Os
equipamentos utilizados na escala industrial sdo secadores por atomizagdo de dois ou trés
estagios, a caracterizagdo da eficiéncia em termos exergéticos e energéticos desses tipos de
equipamentos, além de detalhes técnicos sobre os componentes deste tipo de sistema foram
reportados na literatura por Singh et al. (2021).

Na escala de laboratdrio, sdo utilizados equipamentos de estagio Unico que tém
caracteristicas significativamente mais simples comparados com os equipamentos de escala
industrial em termos de componentes e etapas de processo. A caracterizagdo termodinamica
deste sistema foi reportada por Silva et al. (2017) aplicando um modelo de conservacdo de
massa e energia tradicional (sem considerar a eficiéncia exergética). Na Figura 1, ¢ apresentado
um diagrama com componentes de um secador por atomiza¢do em escala laboratorial que

utiliza bico pneumatico de dois fluidos.
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Figura 1 — Diagrama dos componentes de um secador por atomizagao de estagio inico
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Fonte: Elaborado pelo autor (2023).

Legenda: 1 compressor do ar de secagem, 2 resisténcia de aquecimento do ar de secagem, 3 sensor de
temperatura do ar de secagem, 4 compressor do ar de atomizagdo, 5 filtro de dgua do ar de
atomizacdo, 6 liquido de entrada, 7 bomba liquido de entrada, 8 ingresso produto de entrada no bico
pneumatico binario de mistura externa, 9 ingresso do ar no bico pneumatico binario de mistura
externa, 10 zona de mistura ¢ atomizagdo, 11 camara de secagem, 12 primeiro ponto de coleta de

produto em po, 13 ciclone, 14 segundo ponto de coleta de produto em po6, 15 saida de ar umido.
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O funcionamento do equipamento ocorre da seguinte forma: primeiro o ar de secagem
utilizado vem do ambiente controlado por um sistema de ar-condicionado. Esse ar entra no
equipamento (figura 1, item 1) e posteriormente € injetado no equipamento através de uma
bomba (figura 1, item 2) com vazio programada em que normalmente varia entre 2,00 e 3,50
m>.h! (equivalente com 33,33 até 58,30 L.min!). O ar é aquecido numa resisténcia elétrica
interna no equipamento (figura 1, item 3), monitorando a temperatura do ar de entrada com um
sensor (figura 1, item 4); a temperatura normal de secagem para leite e produtos similares pode
variar entre 160 e 180°C.

O processo de atomizagao ocorre no bico pneumatico (figura 1, item 10), onde tem dois
fluidos sendo injetados. O primeiro fluido € o produto liquido (figura 1, item 8), que € injetado
usando uma bomba (figura 1, item 7) com vazao programada que pode variar entre 0,72 e 1,08
L.h'!. O ar do de atomizagdo vem de ambiente externo (figura 1, item 4), sendo filtrado para
eliminar 4gua (figura 1, item 5), aplica-se pressdo controlada com vazao variando entre 30 e 40
L.min"! e injetado em bico pneumatico (figura 1, item 9).

O liquido atomizado e o ar de secagem tém contato na camara de secagem (figura 1,
item 11). O material em pé € recuperado no ciclone (figura 1, item 13) e o produto em pé ¢
recuperado em dois pontos diferentes (figura 1, item 12 e 14). E normal que a saida de p6 da
camara de secagem (figura 1, item 12) tenha um produto com maior estresse térmico e menor
qualidade.

Quanto as limitagdes do equipamento de estagio Unico, inicialmente existe uma
quantidade significativa de p6 que permanece na camara de secagem. Por conta disso, existe na
literatura uma ampla quantidade de trabalhos aplicando modelos para calcular a quantidade de
po6 que pode ficar na superficie da camara de secagem, descrevendo em detalhe as etapas do
secagem por atomizacdo com modelos computacionais de dindmica de fluidos (CFD,
Computational Fluid Dynamic) (Birchal et al., 2006; Jeldres; Fawell; Florio, 2018; Okada et
al., 2020).

Como pode ser observado no trabalho de Singh ef al. (2021) em um secador de dois
estagios existe um leito fluidizador com uma zona de aquecimento quente € uma zona de
esfriamento, a zona de secagem do segundo estagio estd conectada a camara de secagem (figura
1, item 11). Para exemplificar, quando ¢ incluido um segundo estagio na secagem as particulas
podem sair da cAmara de secagem com uma umidade maior que a desejada (95-97 g.100 g™! de
solidos totais) e no leito fluidizado ¢ retirada a umidade residual para obter um teor de solidos

totais final de 98-99 g.100 g'!. Como complemento, no sistema de secagem com trés estagios
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reportado por Singh et al. (2021), é observado que tem outra etapa de secagem em um leito
fluidizado conectada entre a camara de secagem (figura 1, item 11) e o leito fluidizado do
segundo estagio, o teor de sélidos totais final é maior do que 99 g.100 g!. Nos sistemas em
escala industrial, para controlar as perdas de produto no ar de saida, sdo utilizados vérios
ciclones nos quais o p6 recuperado pode ser injetado na camara de secagem ou no leito
fluidizador. Este processo tem a finalidade de melhorar o processo de aglomeragao de particulas

e, consequentemente, o rendimento da secagem.
3.1.2 Parametros de secagem

No processo de secagem por atomizagdo para os secadores de estagio nico, de dois e
trés estagios, a sele¢do dos parametros do processo de secagem ¢ dependente do liquido a ser
seco. Por exemplo, ao considerar oligossacarideos de galactose, os relatérios de patentes
trabalham com temperaturas de ar de entrada inferiores a 130 °C, devido ao fato que o material
apresenta uma temperatura de transicdo vitrea baixa (Lans; Vodovotz, 2018; Maheswaran et
al.,2015; Torres et al., 2010). Em contrapartida, ao secar produtos lacteos em que a temperatura
de transicao vitrea € superior a 100 °C, como a caseina, as temperaturas de trabalho devem ser
superiores a 160 °C para poder obter um rendimento adequado (Akbarbaglu et al., 2021;
Jarunglumlert; Akagawa, 2013; Jarunglumlert; Nakagawa; Adachi, 2015). Estes dois exemplos,
demonstram que diferentes produtos necessitam de condi¢des particulares para secagem. E os
parametros de desenho especificos de cada equipamento, representem desafios na
implementagdo de métodos em diferentes escalas.

As tecnologias de atomizacdo utilizadas na industria de laticinios foram revisadas por
O’sullivan et al.(2019), destacando o efeito dos parametros experimentais sobre as

caracteristicas do po resultante; e a influéncia no processo de atomizagao.
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Figura 2 - Diagrama da relagdo entre o desempenho do equipamento e os parametros

experimentais da secagem por atomizagao
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Fonte: Elaborado pelo autor (2023)

Na figura 2, ¢ apresentado um diagrama relacionando a influéncia dos pardmetros
experimentais no desempenho do processo de secagem, agrupando os efeitos em diferentes
niveis de acordo com as condi¢des do processo. No primeiro nivel, o desempenho da secagem
e a qualidade do p6 dependem da eficiéncia da atomizagdo (tamanho de goticula do
concentrado) e das condigdes do ar de secagem. Com relagdo as condicdes do ar de secagem,
no nivel 2, o pardmetro experimental que pode ser manipulado como uma variavel independente
¢ a temperatura do ar de entrada, e consequentemente, a umidade absoluta durante processo e a
temperatura de saida que podem ser monitoradas como varidveis de resposta.

Por outra perspectiva, considerando o tamanho de goticula, existem duas variaveis
dependentes que tem influéncia direta, a viscosidade do liquido de entrada e a pressdo no bico
de atomizagao, as quais sdo descritas em dois niveis diferentes. A diferenga em outros tipos de
secador, ¢ que nestes pode ser considerada a velocidade perimetral do bico de atomizag¢do no

lugar da pressdo, como foi relatado na literatura por O’sullivan ef al. (2019).
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A pressao no bico ¢ considerada no nivel 3. Para um bico pneumadtico de dois fluidos,
existem trés variaveis independentes que podem ser manipuladas para modificar a pressdao no
bico. Primeiramente, existem bicos com diferentes detalhes de engenharia e uma caracteristica
que permite categorizar a peca na compra € o didmetro da zona de mistura dos fluidos. Porém,
bicos do mesmo diametro com diferentes detalhes de engenharia apresentam diferentes
desempenhos. Isso significa que ao selecionar um bico diferente € esperado gerar uma pressao
diferente, enquanto mantem as outras variaveis constantes. Em segundo lugar, a vazdo de
produto de entrada ¢ diretamente proporcional com a pressao de atomizacao, isso implica que
¢ esperado que uma maior vazdo de produto gere goticulas menores € com maior area
superficial, o que favorece a transferéncia de massa e energia. Em terceiro lugar, considerando
a vazao de ar do compressor, que ¢ diretamente proporcional a pressdo, ¢ esperado que tenha o
mesmo efeito nos processos de transferéncia de massa e energia que a vazao de produto
concentrado sendo injetado.

Para considerar as propriedades dos liquidos de entrada, existe um namero
indeterminado de varidveis que depende especificamente de cada caso particular e as
expectativas que sdo estabelecidas para o produto em p6. Sendo assim, no nivel 4 as variaveis
de interesse poderiam ser a composicao, temperatura de entrada de produto, concentragdo, entre
outras. Em qualquer caso, um parametro que permite avaliar o efeito no tamanho da goticula
no processo de atomizagdo ¢ a viscosidade final do produto. Espera-se que a viscosidade seja
inversamente proporcional com a pressao no bico de atomizagdo, o que significa que quando
se trabalha com um produto concentrado ¢ normal aquecer a temperaturas de 40 até 50 °C para

que entre com menor viscosidade.
3.1.3 Sustentabilidade no processo de secagem por atomizacio

Os processo de evaporagdo de agua por atomizagdo, liofilizagdo e outras tecnologias
similares representam aproximadamente 25% do consumo de energia na industria (Caglayan;
Caliskan, 2017). A secagem por atomizagdo ¢ uma operacao unitdria que pode ser considerada
sustentavel considerando que ndo gera residuos toxicos ao mesmo tempo que permite obter
produtos de alta qualidade usando menor quantidade de energia que a liofilizagdo. A tecnologia
de secagem por atomiza¢do tem sido amplamente aplicada na industria alimenticia,
farmacéutica e de materiais; oferece a possibilidade de obter produtos em p6 a partir de uma
suspensdo de particulas em um liquido, obtendo uma morfologia esférica homogénea em um

processo de etapa Unica, podendo ser considerada a op¢do mais sustentavel para secar leite e
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derivados. Moeller et al. (2018) ao comparar a secagem por atomizagao e liofiliza¢ao da caseina
micelar, observaram que o produto com melhor qualidade e menor custo era obtido através da
secagem por atomizagdo. E possivel também melhorar a sustentabilidade da fabricagdo de
materiais ceramicos misturando p6 granulado e pd produzido através de secagem por
atomizacao (Soldati et al., 2022).

Na literatura os reportes da ultima década sobre eficiéncia energética e exergética de
secagem por atomizagao sdo utilizados os conceitos de eficiéncia e perda exergética para definir
o desempenho da secagem (Aviara et al., 2014; Caglayan; Caliskan, 2017; Erbay; Koca, 2012;
Singh et al., 2021; Yildirim; Gene, 2017). Segundo Rosen (2002), a eficiéncia exergética ¢ uma
medida da idealidade dos processos, enquanto a perda exergética faz referéncia aos desvios da
idealidade; associando idealidade ao potencial trabalho maximo que pode ser produzido por um
sistema em um ambiente especificado. O autor também descreve como na aplicacao da segunda
lei da termodindmica, a méxima eficiéncia (idealidade) ¢ atingida para um processo reversivel,
quando a entropia no sistema, devido as irreversibilidades, for igual a zero. Neste sistema ideal,
quando o processo ¢ aplicado, a somatoria total das contribui¢des de energia antes e depois do
processo tem a mesma capacidade realizar um trabalho, sendo assim, aplicada a primeira ¢ a
segunda lei da termodindmica no calculo das eficiéncias exergéticas. O trabalho serve como
uma variavel de resposta porque ndo ¢ possivel determinar a magnitude absoluta da exergia no
sistema.

Por exemplo, considere que existe um recipiente com vapor de agua a 120 °C, com
transferéncia de massa e transferéncia de energia. Fora do recipiente a temperatura ¢ de 20 °C,
o que se define como um estado de referéncia (em inglés o termo usado na literatura ¢ “dead
state conditions”). Eventualmente, o sistema evoluiu para que a recipiente com agua € o
ambiente consigam atingir o equilibrio termodinamico. A exergia € o trabalho tedrico méximo
que o sistema e o ambiente podem gerar antes de atingir o equilibrio termodindmico. Também
pode ser entendida como o trabalho minimo que tem que ser aplicado para ir do equilibrio
termodindmico até obter vapor de agua na temperatura de 120 °C.

No contexto da secagem por atomizacdo em escala laboratorial as medi¢des de
eficiéncia de um processo reportadas na literatura sdo baseadas unicamente na primeira lei
termodinamica. A metodologia relatada por Silva ef al. (2017) para calcular o balango de massa
e energia do processo de secagem por atomizacdo em um secador de estagio unico (capacidade

aproximada 2 até 3 kg po.h'!) considera essa suposi¢do. Porém, dados de literatura para
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secadores por atomizagdo com maior capacidade geralmente trabalham com uma aproximacao
exergética.

Inicialmente, uma analise da sustentabilidade dos trocadores de calor de um secador por
atomizacdo de dois estagios (capacidade de gerar 8930 kg p6.h!) foi reportada por Caglayan &
Caliskan (2017), seus resultados apresentam as eficiéncias energéticas e exergéticas dos
trocadores de calor, do secador, e do sistema geral juntando os dois componentes. Na analise
energética as eficiéncias sdo de 63,32% para o trocador de calor, 7,98% para o secador e 5,56%
para o sistema geral. As eficiéncias exergéticas foram reportadas para diferentes estados de
referéncia, no caso do trocador de calor varia desde 48,43% até 49,65%, para o secador desde
25,98% até 26,41%, e para o sistema geral desde 23,52% até 24,32%. Os autores definem Indice

de sustentabilidade (I) em funcdo da eficiéncia exergética (1), apresentados na equagdo (1).
1
P (1)

Nos reportes de literatura o indice de sustentabilidade na fabricagdo de leite em po varia

Is =

entre 1,30 e 3,57; enquanto que avaliando em diferentes estados de referéncia, o I; do processo
geral sugere que tem uma maior sustentabilidade considerando a temperatura ambiente de
referéncia de 20 °C comparada com o caso que utiliza 0 °C. (Caglayan; Caliskan, 2017; Singh
et al., 2021; YILdirim; Genc, 2017) Considerando a relacdo entre a eficiéncia exergética e o
I;apresentada na equagdo 1, quando aumenta o valor do indice o processo ¢ considerado mais
sustentavel e como consequéncia a energia para gerar trabalho ¢ usada de forma mais eficiente.
O objetivo de adicionar estagios no processo de secagem estd diretamente relacionado com a
diminui¢do do estresse térmico no produto de saida e eliminar a umidade residual (<5 %),
porém, como foi discutido por Singh et al. (2021) aumentar o nimero de etapas em qualquer
processo afeta significativamente o rendimento em termos termodinamicos.

Finalmente, o processo de secagem apresenta diferentes varidveis de interesse que
podem ser determinadas para conhecer o desempenho do processo e a qualidade do produto em
po.

3.2 MATERIAL E METODOS

Os protocolos experimentais e de processamento de dados aplicados no projeto sao

apresentados a seguir.
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3.2.1 Balanc¢o de massa e energia

A metodologia reportada por Silva et al. (2017) foi adaptada gerando um algoritmo que
realiza o procedimento descrito nesta se¢do. O primeiro passo € calcular a vazdo do ar umido.
(Fh,air kg air. h_l) usando a velocidade do ar (Vg oye , m. h™1) medido por um anemometro
na saida e na secdo transversal do tubo de saida (4, m?) conforme apresentado na equacio
(2), em que a densidade do ar (p, kg.m?) foi assumida como sendo 1.0 kg. m3 nas condi¢des
de trabalho.

Fhair = Vair,out Aout P (2)

O segundo passo foi determinar a massa de dgua no ar de saida. (Mygout, kg-h™1).
Conforme apresentado na equacdo 2, foi estimado utilizando-se a umidade absoluta do ar de
saida (AH,y. , kg water.kg dry air™) e a vazdo do ar umido (Fair,kg air.h™1). A
umidade absoluta foi calculada a partir da umidade relativa (RH,,; , %) e temperatura do ar de
saida (Tair,out ,°C ), ambos medidos por um termohigrometro. A massa de agua no ar de saida
foi considerada como a massa total de dgua que sai do equipamento (My,, oyt), assumindo que
a agua que foi injetada ¢ transformada em vapor nas condicdes de trabalho.

Miw,out = Mwa,out = Fhair AHoyue (1 + AHout)_1 3)

O terceiro passo foi calcular a massa de 4gua no ar de entrada (M, in, kg.h™'), usando
a vazdo de ar seco (Fd,air kg air. h‘l) e a umidade absoluta do ar de entrada
(AH;y, , kg water. kg dry air™1).

A taxa de fluxo de ar seco (Fd_air kg air. h"l) foi calculado pela subtracao do fluxo
de ar tmido (Fh,air kg air. h‘l) e a massa de dgua no ar de saida (Mwa,out kg. h"l),
conforme apresentado na equagdo 4. A umidade absoluta do ar de entrada foi calculada a partir
da umidade relativa (RH;, , %) e temperatura do ar de entrada (Ta,in ,°C ), ambos medidos por

um termohigrometro. As condi¢des do ar de entrada foram controladas por um sistema de ar-
condicionado.
Faair = Fhair = Mwa,out “4)
Myain = Faair AHin (5)
O quarto passo foi calcular a massa de 4gua injetada no equipamento.
(Mwa'inj Jkg. h‘l), que foi calculado medindo-se a massa de 4gua com balango e o tempo com

crondmetro para cada experimento. A etapa final foi calcular a massa total de 4gua que entra
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no equipamento (Mg, i, kg.h™') pela adi¢do da massa de 4gua no ar de entrada (Myqin,
kg.h™1) e no liquido injetado (Mya,inj» kg- h~1), conforme apresentado na equacio 6.
Miywin = Mygin + My inj (6)
A diferenca de massa (A,qss, kg. h™1) foi computada pela subtracio da massa de dgua
que entra e sai do equipamento, conforme apresentado na equacao 6. E o balang¢o de massa (%)

foi calculado conforme apresentado na equacao 8.

Apass= Mtw,out - Mtw,in (7
Mass Balance (%) = Iﬁmﬂ x 100 )
tw,in

Para o balango energético a energia de entrada total (& ;,, kJ.h™") foi calculado pela
adigdo da energia da entrada de ar quente (&4:n,kJ.h™") e a energia da 4gua injetada
(swll-n, kj. h_l), conforme apresentado na equagao 9.

Etin = Eqin T Ew,in 9)

A energia da entrada de ar quente (&g ;,) € equivalente a multiplicagdo da entalpia de ar
(Eqin kJ. kg™) e a vazdo do ar seco (Fd,air kg air. h"l), conforme apresentado na equacao
10.

€a,in = Faair Eqin (10)

A entalpia do ar de entrada foi calculada conforme apresentado na equagdo 11,
utilizando-se a temperatura do ar de entrada (Ta,in ,°C ) e a umidade absoluta do ar de entrada
(AH, , kg water. kg dry air™1).

Egin = Tain (1,01 + 1,89 AH;;,) + 2500 AH;, (11)

O segundo termo da equacdo 8 ¢ a energia da agua que estd sendo injetada
(gw,inv kj. h"l), sendo computado pelo produto da vazdo da 4gua injetada no equipamento
(Myqin, kg.h™1), calor especifico da dgua (Cpyq = 4.18 kJ.°C~ . kg™'), e a temperatura
da 4gua injetada (Tw,in ,°C ), conforme apresentado na equacao 12.

Ew,in = MwainCPwaTw,in (12)

A energia de saida foi determinada considerando-se os dados de saida e o mesmo
método utilizado para a energia de entrada. A energia total que sai do equipamento
(€t.0uer kJ.R™1) € dada pela adi¢do da energia do ar de saida (&4 ur, kJ.h™1) € a energia do
vapor (&, oue, kJ.h™1), apresentada na equagdo 13.

Etout = Eqout T Ewout (13)
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A energia do ar de saida ¢ dada pela multiplicagdo da taxa de fluxo de ar seco
(Fgair kg air.h™1) e a entalpia de ar de saida (Eg oy, kJ.kg™") conforme apresentado na
equagdo 14.

€aout = Faair Eqout (14)

A entalpia do ar de saida (Eq oy, kJ. kg™) ¢ dada pela equagdo 15, considerando a
temperatura do ar de saida (T,ou,°C) € a umidade absoluta do ar seco
(AH,y; , kg water. kg dry air™1).

Eqout = Taout (1,01 + 1,89 AHyy,) + 2500 AHyye (15)

A energia do vapor (&, our, kJ.h™') ¢ dada pela massa de 4gua no ar de saida
(Mpyw our kg- h™1), calor especifico da dgua (Cpy,q), € a temperatura do ar de saida (T, oy, °C),
conforme apresentado na equacao 16.

Ew,out = Miw,outCPwaTaout (16)
Finalmente, a energia perdida (&,,55, %) foi computado considerando a entrada

(&tin, kJ. h™1) € energia de saida (&,y¢, kJ. h™) conforme apresentado na equagdo 17.

Eloss = (1 - M) x100 (17)

Etin
3.2.2 Delineamento experimental avaliacao parametros experimentais

Conforme apresentado na figura 3, as variaveis independentes consideradas para avaliar
o desempenho do equipamento sdo selecdo do bico, vazdo do produto de entrada e temperatura
do ar de entrada. Em contraste, a pressdo do ar do compressor ¢ definida como um valor
constante e, portanto, ndo ¢ apresentada na figura 3. Os parametros estudados sdo balango de
massa e energético, ambos relacionados ao desempenho dos equipamentos. A hipotese que vai
ser avaliada € que a pressao no bico aumenta com a vazao de produto de entrada aumentando a
area superficial da goticula favorecendo o transporte de massa e energia no processo, o que
implica uma melhora significativa no seu desempenho. Para a varidvel da temperatura a
hipdtese € que o desempenho do processo melhora ao aumentar a energia sendo injetada no
equipamento. Para avaliar o efeito das variaveis independentes foi aplicado um delineamento
fatorial simples gerando 36 unidades experimentais com combinagdes dos diferentes niveis para
as seguintes variaveis: Temperatura do ar de entrada (°C) (160, 170, e 180); Vazao do produto
de entrada (L/h) (0,72, 0,93, e 1,08); e bico selecionado (1,2,3 e 4). Cada experimento foi

realizado trés ou mais vezes.
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Figura 3 - Diagrama da relagdo entre o desempenho do equipamento e os parametros

experimentais apresentando o delineamento experimental.
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Fonte: Elaborado pelo autor (2023).
3.2.3 Condigdes experimentais de secagem

Foi utilizado um secador por atomizagdo de estdgio tnico, modelo LM MSD 1.0 da
empresa Labmagq de Brasil LTDA. A temperatura e a umidade relativa do ar de entrada e saida
foram determinadas utilizando-se um termohigrometro Rotonic Hygroflex (ART
NO:HC2HK40, OP-RANGE PROBE). A velocidade do ar de saida (com temperaturas entre
60 e 80 °C) foi medida com anemometro (TSI Incorporated modelo 8455), a area transversal
foi determinada experimentalmente para obtencdo do fluxo de ar umido utilizando densidade
do ar em 1.0 kg.m>. A temperatura do ar de saida afeta significativamente a velocidade devido
amudancas na densidade do ar. Os bicos sdo comercialmente diferenciados principalmente pelo
diametro do gap da zona de mistura, a descri¢ao ¢ a apresentada: 1) Bico 1=0,70 mm; (2) Bico

2=1,00 mm; (3) Bico 3=1,2 mm; e (4) Bico 4=1,00 mm.
3.2.4 Aquisi¢do de dados experimentais na evaporacgio de agua

Para aplicar o protocolo de calculo de balango de massa e energia relatado na se¢ao
3.2.1 os parametros de entrada s3o umidades absolutas, temperaturas e vazao de ingresso de

produto. A informacgao foi obtida por fotografias para calcular a vazao do produto de entrada
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em funcdo da massa, como apresentado na figura 4. A partir das temperaturas e umidades
relativas foi calculada a umidade absoluta do ar de entrada e de saida.

Figura 4 — Fotografias com detalhes para aquisi¢ao de dados brutos nos experimentos de

evaporagdo de agua.

Fonte: Elaborado pelo autor (2023).

Legenda: (A) massa do produto no visor da balanga, tempo do experimento no cronometro e
temperatura do produto de entrada no termdmetro; (B) Temperatura do ar de entrada, valor de
correcdo para a medicao e temperatura de saida no visor do secador; (C) e (D) apresentam as
medidas do termohigrometro para umidade relativa e temperatura do ar de saida e do ar de
entrada, respectivamente. Essas quatro imagens representam uma observacao, e cada

experimento contém 6 observagdes tiradas a cada minuto do tempo de 0 minutos a 5 minutos.
3.2.5 Ciclo de vida dos dados do estudo

Para facilitar o processamento dos dados no protocolo de célculo € aplicado o principio
nimero 22 da série de principios de boas praticas de laboratério e monitorizagdo da
conformidade da Organizacdo para a Cooperagdo e Desenvolvimento Econémico (OCDE):
"Documento Consultivo do Grupo de Trabalho sobre Boas Praticas de Laboratério sobre a

Integridade dos Dados BPL" (OECD, 2021). Na figura 5 ¢é apresentado o diagrama do
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processamento de dados. O banco de dados 1 armazena as imagens de dados brutos para cada
observagdo e subgrupo racional e possui formato estatico com estrutura plana (arquivo .jpg).
Em segundo lugar, os dados brutos foram transcritos para uma planilha Excel 2016; estes sao
os dados derivados, um conjunto de dados estruturado com formato dinamico em uma estrutura
de arquivo simples (tabela) que pode ser importada no software RStudio versdo
2022.12.02+353. Para aplicar o protocolo relatado por Silva et al. (2017) foram gerados scripts
na linguagem R versdo 4.2.1 para processar os dados derivados para gerar os metadados 1, que
contém constantes fisicas, calculos intermediarios e todas as informagdes necessarias para dar
um contexto aos dados. Os metadados 1 foram armazenados no banco de dados 2 que possui
formato dinamico com estrutura plana (tabela Excel). Como o volume dos metadados 1 ¢
significativamente grande, o banco de dados foi filtrado para gerar os metadados 2, contendo

um menor volume.

Figura 5 - Ciclo de vida dos dados para estudar o efeito de variaveis independentes no

desempenho dos equipamentos.
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Fonte: Elaborado pelo autor (2023).
3.2.6 Analise estatistica na avaliacio de parametros experimentais

Os dados brutos foram filtrados para apagar resultados atipicos através de um teste
interquartil para dados menores do que o quartil 25% e maiores do que o quartil 75%.
Posteriormente, foi verificado que os parametros de estudo tivessem uma distribuicdo normal

aplicando um teste de Shapiro-Wilk com 95% de confianca. O efeito das variaveis
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independentes nos parametros de estudo foi determinado com testes de variancia ANOVA, ¢ a
comparativa de médias com testes de hipotese foi calculada a partir da aplicacao do teste de

Tukey HSD.
3.3. RESULTADOS E DISCUSSAO

Inicialmente os resultados sdo agrupados para avaliar o efeito da selecao do bico de
atomizacao; posteriormente, o efeito das variaveis temperatura de ingresso do ar e vazao de
ingresso de produto sdo avaliadas de forma conjunta considerando a interagdo entre os dois
fatores para cada bico de atomizagdo de forma separada. E relevante notar que o balango de
massa e os conjuntos de dados de energia perdida sdo normalmente distribuidos de acordo com
o teste de Shapiro-Wilk. A interpretacdo dada ao balango de massa e a energia perdida na
andlise posterior é: que valores mais altos no balango de massa, bem como valores mais baixos

na energia perdida, representam melhor desempenho no processo.
3.3.1. Efeito de selecao do bico

Foram utilizados bicos pneumaticos com mistura externa, que sao os mais utilizados em
escala piloto; detalhes para as caracteristicas deste tipo de peca do equipamento de secagem
foram relatados por O'Sullivan et al. (2019). Considerando a utilizagdo das pecas em
laboratorio, esperava-se que o bico mais desgastado fosse o niimero 2 e que o melhor
desempenho fosse obtido com o nimero 4, que foi adquirido para substituir o niimero 2;
enquanto os bicos 1 e 3 ndo sdo usados regularmente. Os bicos sdo comercialmente
diferenciados principalmente pelo didmetro do gap da zona de mistura, a descrigdo ¢ a
apresentada: 1) Bico 1=0,70 mm; (2) Bico 2=1,00 mm; (3) Bico 3=1,2 mm; e (4) Bico 4=1,00
mm. No entanto, confirmou-se que alguns detalhes de textura, didmetro externo e angulos
internos sao diferentes, de modo que ndo podem ser comparados diretamente em termos de
diametro de intervalo da zona de mistura. Como consequéncia, o efeito sobre a pressao do bocal
nao pode ser reduzido ao didmetro, este € o motivo pelo qual eles sdo usados apenas como
variaveis categoricas. Na figura 6A sdo apresentados os valores obtidos para a perda de massa
(%) para cada um dos bicos analisados. Primeiramente, ¢ relevante destacar que os valores do
balanco de massa em porcentagem representam a variagao calculada como foi apresentado na
equacio 8 da se¢do 3.2.1, na qual a magnitude dos valores usados est4 entre 0,5 e 1 kg.h! e,
como consequéncia, uma variagdo de 0,1 kg.h'! pode representar uma porcentagem de 20%.
Por outro lado, na figura 6B sdo apresentados os valores de perda de energia (%) e a magnitude

das perdas estd na faixa de 3 kJ.h'!.
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Figura 6 - Resultados para o balango de massa e perda de energia em fungao do bico

selecionado.
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Fonte: Elaborado pelo autor (2023).

Legenda: A=balanco de massa, B=perda de energia; letras mintisculas iguais representam grupos que

ndo apresentaram diferenga significativa aplicando um teste Tukey em um modelo ANOVA.

Pode ser observado na figura 6A que, para os bicos de atomizagdo 1 e 2 os resultados do
balanco de massa sdo menores que zero, enquanto os bicos 3 e 4 tém valores maiores que zero;
sendo significativamente diferente entre os grupos. Assim, determinou-se que com o bico 1 e 2
o processo de secagem ¢ aparentemente menos eficiente que com os bicos 3 e 4. E importante
considerar que o viés do método quando ¢ determinado o balango de massa afeta todos os
experimentos da mesma forma. Nos dados considerados na figura 6A, na qual foram agrupadas
todas as condi¢des de temperatura de entrada do ar e vazao de produto, foi possivel observar
que o bico de atomizagdo 2 teve um desempenho menor que os outros, como era esperado. Em
contrapartida, a figura 6B sugere que os valores de energia perdida ndo dependem do bico de
atomizacdo selecionado, a afirmagdo considera que o bico 2 ainda com um desempenho
significativamente menor no balanco de massa, ndo tem uma diferenca significativa com os
bicos 3 e 4 na perda de energia. O efeito das variaveis independentes, temperatura do ar de
entrada e vazdo de entrada de produto, foram avaliadas para cada bico de atomizacdo e os
resultados sdo apresentados na figura 7 para o balango de massa e na figura § para a perda de
energia. E importante destacar que a sele¢io de um bico com melhor desempenho permite
atingir os indicadores de qualidade no produto em pd usando menos energia € com um menor

custo. Como pode ser observado através da comparacao das magnitudes do balango de massa
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da figura 7, j4 que para os bico 1 e 2 os casos com melhor desempenho (maior balanco de
massa) sao equivalentes ao casos com menor desempenho dos bicos 3 ¢ 4.
Figura 7 — Gréficos boxplot para balango de massa em func¢do da temperatura do ar de

entrada, vazao do produto de entrada e bico selecionado.
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Legenda: A=Resultados para o bico de atomizacao 1, B=Resultados para o bico de atomizagao

2, C=Resultados para o bico de atomizacao 3, D=Resultados para o bico de atomizag¢ao 4.
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Figura 8 — Graficos boxplot para perda de energia em fungdo da temperatura do ar de entrada,

vazao do produto de entrada e bico selecionado.
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Legenda: A=Resultados para o bico de atomizacao 1, B=Resultados para o bico de atomizacao

2, C=Resultados para o bico de atomizacao 3, D=Resultados para o bico de atomizagao 4.
3.3.2 Efeito da temperatura do ar de entrada

Com referéncia ao balango de massa, foi avaliado o efeito de duas varidveis aplicando
uma analise de variancia de dois fatores. O resultado sugeriu que para os bicos 3 e 4 existe uma

interacdo entre a variavel temperatura do ar de entrada com a varidvel vazao de ingresso de
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produto. Considerando a tendéncia grafica apresentada na figura 7, quando aumenta a
temperatura do ar de entrada a magnitude do balanco de massa diminui, efeito que ¢ associado
com um menor desempenho do processo de secagem. Por outro lado, com relagdo ao balango
de energia apresentado na figura 8, os resultados sugerem que aumentar a temperatura do ar de
entrada gera maiores perdas de energia. Isso € associado com que o equipamento nao tem
isolamento térmico na camara de secagem e quando aumenta a temperatura existe um gradiente

que favorece transferéncia de energia com o ambiente do laboratorio.
3.3.3 Efeito da vazio de ingresso de produto

Como discutido por O’sullivan ef al. (2019) com bicos pneumaticos a pressdao no bico
depende de dois fluidos que sdo o liquido injetado dentro do equipamento e o ar do compressor.
A pressdo no bico de atomizagdo ¢ uma variavel que afeta diretamente o tamanho da goticula
gerada no processo. Sendo assim, uma maior pressdo ¢ associada com um menor tamanho de
goticula. O fundamento da secagem por atomizagao ¢ formar goticulas, gerando particulas com
uma maior area superficial que favorece o transporte de massa e energia entre o ar quente e as
particulas em suspensao.

Os resultados apresentados na figura 7 para o balango de massa sugerem que quando
aumenta a quantidade de 4gua injetada no equipamento a secagem ¢ menos eficiente em termos
do balanco de massa. No contexto da secagem de um produto concentrado, o parametro para
monitorar se a temperatura ¢ suficientemente alta para secar o material de trabalho ¢
inicialmente a atividade de agua e umidade do produto em pd. Adicionalmente, € importante
avaliar as propriedades fisico-quimicas para que ndo exista uma transi¢do vitrea.

A variavel mais importante com referéncia ao efeito da vazao de entrada de produto ¢ a
perda de energia, quando hd uma maior pressao no bico de atomizagao e as goticulas tém maior
area superficial, o processo ¢ significativamente mais eficiente. E possivel observar na figura 8
que para uma mesma temperatura quando aumenta a vazao de produto hd menor perda de
energia. Outro fator que gera uma diminui¢do na perda de energia do processo € que quando
tem maior quantidade de agua sendo injetada, a energia ¢ consumida na evaporagdo antes de

ser perdida na superficie da camara de secagem.
3.4  CONSIDERACOES FINAIS DO CAPITULO

O processo de secagem por atomizagdo depende diretamente do produto que vai ser
processado e as condi¢des de trabalho sdo adaptadas para cada matriz de forma particular.

Sendo assim, o estudo desenvolvido permite avaliar de forma geral o processo sem a variavel
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da composi¢do do produto sendo injetado (o que mantem viscosidade constante) usando agua
como liquido de entrada, o que evidencia os efeitos dos parametros experimentais normalmente
modificados no desenvolvimento de um método de secagem.

Existem trés varidveis que afetam a pressdo de atomizag¢ao usando um bico pneumatico
de dois fluidos, a primeira ¢ a sele¢do do bico porque os detalhes de engenharia geram pecas
significativamente diferentes. O balango de massa, e consequentemente a qualidade do produto
em pod pode variar significativamente com a sele¢do de um bico e a identificacdo de bicos que
ndo estdo em bom estado apds desgaste ¢ um ponto que pode passar desapercebido. Sendo
assim, selecionar um bico com melhor desempenho permite atingir um desempenho equivalente
com um menor consumo de energia em comparagdo com o uso de um bico deteriorado. As duas
variaveis adicionais que sdo relevantes para determinar a pressdo no bico de atomizagdo sdo a
vazao dos dois fluidos sendo injetados; esses sdo o produto liquido e o ar do compressor. A
segunda ideia ¢ que a taxa de fluxo do produto de entrada ¢ proporcional a pressdo no bico
aumentando a area de superficie das goticulas e, posteriormente, o desempenho do processo.
No entanto, se a temperatura ndo for suficiente, o balango de massa é um fator limitante para
determinar a eficiéncia da secagem.

Para alcangar um equilibrio entre vazdo de ingresso de produto concentrado e
temperatura, ¢ necessario considerar que a temperatura do ar de entrada ¢ um valor critico para
garantir que na temperatura de saida ndo haja estresse térmico para o produto (transi¢ao vitrea,
desnaturagdo de proteinas etc.). Isso significa que este parametro deve ser ajustado em primeiro
lugar de acordo com as caracteristicas e requisitos do p6 resultante. Em seguida, a taxa de fluxo
do produto de entrada deve ser aumentada para a taxa maxima possivel, o que gera um po
resultante com a atividade de 4gua e umidade esperadas. E possivel ajustar a temperatura do ar
de saida para um valor esperado ajustando a vazao de ingresso de ar de secagem sem afetar a
atomizacdo. Em termos de selecdo do atomizador, os bicos 3 e 4 foram agrupados como as
pecas que apresentam melhor desempenho, o bico 1 foi inferior diferente, enquanto o bico 2 foi

descartado.
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4 PROTOCOLO DE ENCAPSULAMENTO PARA COMPOSTOS LIPOSSOLUVEIS
Neste capitulo sdao apresentados o referencial teorico, materiais e métodos, resultados e

discussdo e a conclusdo que responde aos objetivos apresentados na se¢do 2.1.2.
4.1 REFERENCIAL TEORICO

Os modelos e as evidéncias experimentais que descrevem a estrutura da micela de
caseina foram revisados na literatura por Dalgleish & Corredig (2012), fazendo énfase no
modelo de nanoclusters. A primeira hipotese que foi descrita na literatura na década de 1970
apresentou o sistema com base na observagdo que as proteinas lacteas extraidas em caseinato
de sodio apos extragdo do fosfato de célcio por acidificagdo formaram pequenos agregados
(submicelas) que interagem entre elas por interacdes ndo covalentes quando sdo dispersas em
agua (Waugh et al., 1970). Como consequéncia, as submicelas neste modelo sao estabilizadas
através de ligacdes com fosfato de calcio em dominios especificos das proteinas, isso
considerando que resultados de microscopia eletronica sugeriam que o interior da micela tem
uma estrutura granular formada por submicelas (Schmidt, 1982). Essa hipdtese tem sido
substituida pela hipdtese da estrutura de nanoclusters, considerando que novas metodologias de
microscopia eletronica ndo validaram a hipdtese do modelo submicelar (Mcmahon; Mcmanus,
1998; Mcmahon; Oommen, 2008). A hipdtese de nanoclusters tem como observacao inicial que
os fosfopeptideos de B-caseina podem estabilizar fosfato de célcio em solucdes supersaturadas
sem gerar precipitacao (Holt, 2004). Segundo De Kruif ef al. (2012) com base em resultados
obtidos por SANS (Small Angle Neutron Scattering), SANX (Small Angle X-ray Scattering) e
SLS (Static Light Scattering) e nos reportes avaliados por Dalgleish & Corredig (2012) pode-
se afirmar que uma micela de caseina ¢ uma matriz de proteina formada por nanoclusters de
fosfato de calcio que estdo distribuidos de forma aleatéria. Segundo o trabalho de De Kruif &
Holt (2003), caracterizando a estrutura da micela por SANS e SANX, uma micela de caseina

tem um tamanho médio de 108 nm, massa de 7,2x10® kDa e 830 dominios de fosfato de calcio.



30

Figura 9 — Diagrama tomado de literatura para representar a estrutura de nanoclusters de

fosfato de calcio na micela de caseina

Fonte: Dalgleish & Corredig (2012).

Legenda: Segundo Dalgleish & Corredig (2012) “as proteinas o-caseina e B-caseina (laranja) estdao
ligadas aos nanoclusters de fosfato de calcio (esfera cinza). Algumas -caseinas (azul) apresentam
ligacdes hidrofébicas com as proteinas e migram para a fase soluvel quando a temperatura diminui. As
para-k-caseinas (negro) estdo localizadas na superficie da micela. O diagrama nao esta desenhado na

escala e os canais de 4gua sdo exagerados para que sejam mais evidentes”.
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4.1.1 Estabilizacido do sistema coloidal

Primeiramente, define-se a eletroforese como o movimento de particulas coloidais
carregadas eletricamente devido a influéncia de um campo elétrico externo. Como segundo
ponto, considere-se que a velocidade do movimento se descreve com a velocidade
eletroforética (m.s'); e consequentemente, a mobilidade eletroforética (m’.V's?!) ¢ a
velocidade eletroforética dividida pela magnitude do campo elétrico (V.m™) e apresenta valores
positivos quando a particula se movimenta na dire¢do do eletrodo com menor potencial que tem
uma carga negativa (anodo) ou negativa quando a particula se movimenta na dire¢ao do eletrodo
com maior potencial que tem carga positiva (catodo) (Delgado ef al., 2007).

Segundo o Suérez Herrera (2011), o modelo cléssico da interfase eletrodo-eletrolito
apresenta um sistema de dois condensadores em paralelo, o primeiro ¢ formado entre a
superficie carregada e o plano que cruza os ions adjacentes e o segundo formado em serie entre
a capa do Helmholtz e a solugdo (Capa difusa). Neste sentido o potencial zeta de superficie
(representado com a letra {) ¢ o potencial elétrico (mV) na interface entre a capa difusa e a
solugdo, mas com os resultados experimentais o0 modelo tem sido mais detalhado, descrevendo
o plano interno e externo de Helmholtz, a adsor¢do especifica de ions na superficie ¢ a
solvatacdo de ions (Sudrez Herrera, 2011).

No caso particular dos produtos lacteos as interagdes de interesse na estabilizagdo da
emulsdo ocorrem na interface solido-liquido, consequentemente as determinagdes de
mobilidade eletroforética (EPM — Electrophoretic Mobility), reportadas como potencial zeta de
superficie usando o modelo de Smulchowski, tem se reportado na caracterizagdo de diferentes
produtos, complementando os resultados de tamanho de particula por Espalhamento Dindmico
da Luz (DLS -Dynamic Ligth Scattering). E relevante ressaltar que existem diferentes métodos
para determinar o potencial zeta de superficie a partir de determinagdes de mobilidade
eletroforética, e os métodos sdo descritos na norma ISO 13099-1:2012 “Colloidal systems —
Methods for zeta-potential determination — Part 1: Electroacoustic and electrokinetic
phenomena”.

Na literatura foi reportado por Lowry et al. (2016) uma guia apresentando os parametros
experimentais e tedricos para obter informagcdo cientifica de interesse. E relevante considerar
que devido ao tamanho médio de uma micela de caseina (>100 nm) os resultados sdo
apresentados calculando o potencial zeta com o modelo de Smoluchowski. Dependendo do

modelo aplicado para os diferentes tipos de particulas em emulsdes existem algumas variagcdes
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no modelo de potencial zeta, quando se trabalha com o modelo de particula dura, entende-se o
potencial entre a camada de Stern e a camada difusa € o potencial zeta de superficie; enquanto
que nas particulas suaves que tem um volume maior, considera-se uma camada adicional
intermediaria que pode ter um volume pequeno ou grande, neste caso se define o potencial zeta

de superficie aparente (Lowry et al., 2016).
4.1.2 Micela de caseina como veiculo de encapsulamento

As tecnologias disponiveis para microencapsulamento tem como objetivo incorporar
uma substancia dentro de uma capsula que tem um tamanho menor do que 1000 um, sendo
relatadas em diferentes morfologias. As tecnologias descritas pelos autores sdo secagem por
atomizacao, esfriamento por atomizacao, revestimento por extrusao ¢ em leito fluidizado,
aprisionamento em lipossomas, formagdo de complexos com ciclodextrinas para sabores e
componentes lipossoluveis, coacervacao ou separacao de fases através da precipitacdo da fase
coloidal e separagdo de fases por centrifugacdo (Trilokia ef al., 2022). Dentro das tecnologias
disponiveis, pode-se considerar que uma das mais usadas na industria € o microencapsulamento
usando secagem por atomizacao (Bajaj; Marathe; Singhal, 2021; Furuta; Neoh, 2021). Essas
técnicas t€ém por objetivo contornar os principais problemas sensoriais e fisico-quimicos na
fortificacdo com vitamina D, visando garantir melhor biodisponibilidade e viabilizando uma
liberacdo controlada e direcionada da vitamina (Maurya; Bashir; Aggarwal, 2020). As técnicas
de microencapsulagdo tém sido amplamente utilizadas a fim de melhorar a estabilidade de
compostos que sdo suscetiveis a degradacdo, tendo como fim a melhoria na industria
farmacéutica e de alimentos.

Os produtos lacteos podem ser derivados de diferentes espécies como bufalo, vaca,
cabra e dependendo da espécie o fluido apresenta uma composicao diferente, mesmo que, o
leite de diferentes espécies apresente os mesmos componentes gerais (Fox et al., 2015). O leite
¢ uma suspensdo que contém dois componentes principais que podem apresentar interacoes
hidrofobicas com vitaminas lipossoluveis, que sdo: 1) gordura, presente como globulos de
gordura; e proteinas com ponto isoelétrico que varia de 4.2 até 5.6, sendo elas a4 -caseina, ag,-
caseina, [-caseina, k-caseina, a-lactalbumina, f-lactoglobulina e albumina sérica (Fox et al.,
2015).. A estrutura quimica e as propriedades dessas proteinas, bem como o uso da proteina do
leite como veiculo para compostos bioativos foram relatados anteriormente na literatura
(Dalgleish, 1998; De Kruif; Holt, 2003; Donato; Guyomarc’h, 2009; Holt, 1998; Livney, 2010).

O fundamento das metodologias orientadas pelo pH ¢ a resposta da carga proteica ao pH em
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funcao do ponto isoelétrico. A estrutura das micelas de caseina ¢ dependente do pH do produto
de acordo com a literatura. Quando o pH da suspensao de caseina ¢ aumentado de 7,0 para 8,0
o ambiente hidrofébico nos residuos de triptofano diminui, sugerindo que o dominio
hidrofobico estd mais exposto a dgua devido a mudanca na carga superficial da proteina (Liu;
Guo, 2008). Também foi relatado que, B-lactoglobulina A ¢ dependente do pH, o acesso ao
local de ligacao interna ¢ moderado por sua estrutura secundaria que se move de uma posi¢ao
fechada para uma posi¢ao aberta entre pH 6,2 a 8,2 (Forrest; Yada; Rousseau, 2005).

Uma vez que a interagcdo mais provavel para as vitaminas lipossoluveis no leite desnatado
¢ com os dominios hidrofobicos das proteinas, para aumentar a probabilidade de interagao os
valores de pH sdo aumentados até 8,0 no protocolo de encapsulamento reportado por Ghasemi
& Abbasi (2014). Assim, demonstrou-se que no leite desnatado as micelas de caseina tém
interagdo com a vitamina A; e a retengdo vitaminica pelas caseinas depende do tratamento
térmico e da estratégia de fortificacdo, uma vez que as fragdes de caseina continham entre 14 e
40% do palmitato total de retinil nos diversos leites relatados (Mohan; Jurat-Fuentes; Harte,
2013).

Uma abordagem de encapsulamento para compostos lipossoluveis usando caseina
micelar fresca foi relatada considerando diferentes estruturas quimicas (Moeller et al., 2017,
2018b). Além disso, os autores apresentaram um protocolo para encapsulamento e secagem de
vitamina D, com trés fatores relevantes; primeiro, que nao ha oxidagdo significativa da
vitamina D no p6 de vitamina encapsulado produzido e pode ser armazenado por 4 meses; em
segundo lugar, o uso do p6 no iogurte pode aumentar o teor de proteinas e vitaminas sem
modificar as caracteristicas sensoriais do produto; e o terceiro, a digestdo in vitro sugere a
importancia da biodisponibilidade do nutriente apds a digestdo gastrica € pancreatica como
parametro valido para comparar métodos de fortificagdo (Moeller et al., 2018a).

Ghasemi & Abbasi (2014) reportaram uma abordagem diferente para o encapsulamento
usando leite fresco com 3,5% de teor de gordura, aproveitando o efeito das mudangas do pH na
carga das proteinas e o efeito do ultrassom nas ligacdes nao peptidicas; estudando a eficiéncia
de encapsulamento, o potencial zeta, a distribui¢do de tamanho de particula e a estabilidade
oxidativa como pardmetros de comparagdo para encapsulamento de compostos hidrofobicos
extraidos a 60leo (Ghasemi; Abbasi, 2014). Os fundamentos desse processo sdo baseados nos
seguintes fatos: 1) como foi discutido anteriormente, se o pH for aumentado de 6,7 para 8,0 a
carga na micela € mais negativa e as forgas de repulsdo sdo mais fortes entre os componentes

da suspensdo, de modo que o tamanho da micela ¢ maior (Liu; Guo, 2008; Lorient; Closs;



34

Courthaudon, 1989); e 2) as interagdes nao peptidicas sdo enfraquecidas devido a aplicacao do
ultrassom (Madadlou et al., 2009). Por fim, conforme apresentado por Ghasemi & Abbasi
(2014) ao aplicarmos juntos para leite fresco com teor de gordura de 3,5% e teor de so6lidos
totais de 12 g.100 g”!, obteve-se o melhor desempenho com o tratamento: pH alterado de 6,7
para 8,0 com NaOH 0.1 M, aguardando 20 minutos para posteriormente aplicar ultrassom por
2 min na amplitude ultrassonografica de 50%, depois o pH retorna para 6,7 com HCI 0.1M.

O objetivo deste projeto foi caracterizar as interagdes fisico-quimicas do leite desnatado
durante a aplicacdo de um protocolo derivado do método reportado por Ghasemi & Abbasi
(2014), usando como material experimental Leite Desnatado Reconstituido Concentrado

(LDRC) para avaliar a potencial aplicagdo do protocolo no nivel industrial.
4.2 MATERIAL E METODOS

Nesta secdo do documento sdo apresentadas as informagdes relevantes sobre o material
experimental, protocolos experimentais de preparo de amostra, desenho experimental e

protocolos de analise das amostras.
4.2.1 Material Experimental

O material utilizado foi leite desnatado reconstituido concentrado (LDRC) a partir de
Leite Desnatado em p6 de Baixo Tratamento Térmico (LDBTT) com WPNI 7,40 mg N.g™!,
0,79 g.100 g!' de gordura, 36,87 g.100 g! de proteina, 0,11 % de acidez titulavel e 96,5 g.100
gl de so6lidos totais; sendo reconstituido no teor de sélidos totais (TST) de 10, 17 e 25 g.100
g’!. O teor de umidade do LDRC foi determinado utilizando uma balanga de umidade Santorius
AG Germany MA 150Q-000230V1 programado a 145 °C automatico. O LDRC foi armazenado
de 6 a 12h em temperaturas entre 5 e 10 °C. O pH foi determinado a 20°C para cada amostra

utilizando pH-metro PG1400 (Gehaka Ltda.)
4.2.2 Protocolo de encapsulamento

Foi adaptada a metodologia de encapsulamento reportada por Ghasemi & Abbasi (2014),
aumentando a concentracdo das substancias e utilizando 4cido latico no lugar de acido
cloridrico. O protocolo adaptado ¢ apresentado na Figura 10. E relevante que no caso de ter

interesse em adicionar compostos lipossoluveis, o processo € realizado na etapa 2.
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Figura 10 - Fluxograma com o protocolo experimental aplicado no Leite Desnatado
Reconstituido Concentrado (LDRC) preparado a partir de Leite Desnatado de Baixo
Tratamento Térmico (LDBTT) para diferentes Teores de Solidos Totais (TST).
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Fonte: Elaborado pelo autor (2023).
4.2.4 Determinacao do potencial zeta de superficie e da condutividade

O potencial zeta de superficie e a condutividade foram determinados utilizando um
Zetasizer Nano ZS90 modelo ZEN3690. Antes da analise as amostras foram diluidas (v:v) em
funcdo do TST da seguinte forma: 1:4 para 10 g.100 g™!, 1:8.3 para 17 g.100 g'! e 1:25 para 25
g.100 g'!, foram preparadas para cada amostra com 4gua deionizada e medidas utilizando 4gua
como dispersante com constante dielétrica 78,5 a 25 °C. Cada determinacdo apresentaram cinco

observagoes e foram feitas em duplicata para cada experimento.
4.2.5 Determinacao da Distribuicio de Tamanho de Particula

A distribuicdo de tamanho de particula foi determinada por Espalhamento Dinamico de
Luz (“Dynamic Light Scattering” — DLS) utilizando o Zetasizer Nano ZS90 modelo ZEN3690
com dilui¢des (v:v) em fungdo do TST do LDRC da seguinte forma: 1:4 para 10 g.100 g,
1:8,33 para 17 g.100 g! e 1:25 para 25 g.100 g'!. No DLS os pardmetros foram agua como



36

dispersante com Indice de Refra¢do 1,330 e Indice de Refragdo de caseina 1.59 utilizando uma
cubeta de vidro com abertura quadrada, cinco observagdes foram medidas em duplicata a 25

°C.
4.2.6 Determinacao do calcio idnico soltivel

O calcio idnico soluvel foi determinado usando o Medidor de Qualidade da Agua
Compacto Laquatwin-Ca-11, Horiba Advance Techno Co., previamente calibrado com
solucdes de 15 ppm (Laqua-Y051L Diluindo 1:10) e 2000 ppm (Laqua-Y051H) de Ca**. Todas
as amostras foram medidas a temperatura ambiente (n=3) e os resultados sao relatados em mmol

Ca®" kg
4.3 RESULTADOS E DISCUSSAO

Como parte das andlises preliminares, para determinar o limite de 25 g.100 g para o TST
utilizados no delineamento experimental da metodologia (se¢do 4.2.1 Material experimental)
foram realizados experimentos qualitativos para avaliar o efeito do tratamento T1 (ajustar pH
para 8,0 com NaOH 25%). Os experimentos foram realizados preparando LDRC nas
concentragdes de 10, 20, 25 e 30 g.100 g!. Os resultados demonstraram que a amostra com 30
g.100 g apresentou agregacio afetando negativamente o produto e gerando uma textura
semissolida enquanto para a amostra de 25 g.100 g™ foi necessaria agitagdo mecanica intensa,
uma vez que sob agitacdo baixa as proteinas se agregam e precipitam.Na adaptacdo do
protocolo de encapsulamento foram aumentadas as concentragdes tanto do acido como da base

adicionadas para compensar o aumento da capacidade tampao do leite em funcdo do TST.
4.3.1 Caracterizagao fisico-quimica

Na figura 11 os resultados foram agrupados em funcdo de cada fator. Verificou-se a
normalidade dos dados aplicando o teste de Shapiro-Wilk obtendo valores de significancia

inferiores a 0,05, consequentemente podem ser aplicados testes paramétricos.
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Figura 11 - Resultados de tamanho médio de particula, potencial zeta de superficie, calcio

i0onico soluvel e condutividade para as etapas 1 até 4 em funcao do teor de s6lidos totais

Tamanho medio particula (nm)
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Fonte: Elaborado pelo autor (2023).

400.00

300.00

200.00

100.00

B -15.0

=]
(=]

<o
~
(4]

<
w
(=]

<
)
(53]

T 2 3
d
| * d | ‘-ll i
i kit !
== f |2
; E
byd 3 | €200
e ! T
1 ~N
S22
=4
Q
I
a
a -25.0
- 275
z i
D
T1 T2 T=3 d
250
_— |___l_I a | E
— =3
®2.00
£
i 8
N 5
=1.50
5
k=]
5
Q
1.00
b b
b =T b

0.50

Teor sélidos totais B8 10 # 17 £ 25

Etapa

Legenda: Fig. 15A Tamanho médio de particula (nm) determinado por DLS; Fig. 15B

Mobilidade eletroforética expressada como potencial zeta de superficie (mV) calculado com o

modelo Smoluchowski; Fig. 15C célcio idnico soltivel - CIS (mmol Ca?* kg™!) determinado

com o eletrodo de ion seletivo; Fig. 15D Condutividade (mS.cm™') determinada nas medicdes

de mobilidade eletroforética. Letras minusculas representam grupos formados a partir dos

resultados da comparagdo de médias aplicando um teste de TukeyHSD em um modelo

ANOVA com dois fatores usando um 95% de confianca. Linhas verticais representam a

aplicacao dos tratamentos: T1 ajuste do pH da amostra para 8,0 e agitacao por 20 minutos; T2

aplicacao de 5 minutos de ultrassom com 40 kHz a 20 °C; T3 ajuste do pH da amostra para o

valor de pH inicial.
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4.3.2 Etapa 1

Antes da aplicacao do tratamento T1 foi realizada a caracterizacdo do LDRC, a qual
pode ser observada na etapa 1 nas Figuras 11A, B, C e D. As determinagdes experimentais
foram aplicadas com LDRC caraterizado em termos de pH, e umidade em uma balanca de
umidade Santorius AG Germany MA 150Q-000230V1 programado a 145 °C em programa
automatico. A umidade do LDRC foi de 90,85+1,13, 83,89+1.10 ¢ 75,49+1,30 para TST de
10, 17 e 25 g.100 g'!, respectivamente. O pH inicial do LDRC foi 6,73+0,07, 6,65+0.09 e
6,59+0,08 para TST de 10, 17 € 25 g.100 g'!, respectivamente.

Primeiro, em termos do tamanho de particula apresentado na figura 11A, os valores de
tamanho médios para micelas de caseina nos diferentes tipos leite reportados na literatura estao
dentro do intervalo de 100 até 300 nm; consequentemente, todas as observacdes experimentais
para as etapas 1 e 4 estdo dentro do intervalo reportado (Dalgleish; Corredig, 2012). O tamanho
médio aumenta em func¢do do TST, e as médias dos trés grupos sdo significativamente
diferentes. O aumento do tamanho em fun¢do do TST ¢ coerente com o reporte de Alexander
et al. (2002), o autor caracterizou leite com gordura, sem gordura, com e sem lactose em TST
desde 7 até 75 g.100 g'! usando espectroscopia de onda difusiva (DWS — “Diffusing Wave
Spectroscopy’), Espalhamento Dindmico de Luz em trés dimensdes (3-D DLS — “Dynamic
Light Scattering” ) e Espalhamento Dindmico de Luz (DLS — “Dynamic Light Scattering”);
seus resultados apresentam que o coeficiente de difusdo diminui em funcao do teor de sélidos
totais. Segundo Yeap ef al. (2018) o modelo aplicado para calcular o tamanho de particula em
DLS depende do coeficiente de difusao, sendo assim o tamanho de particula tem que aumentar
em func¢do do TST quando o coeficiente de difusdo ¢ menor.

Com referéncia a mobilidade eletroforética expressada na forma de potencial zeta de
superficie calculada com o modelo de Smoluchowski, apresentada na figura 11B, o tamanho de
particula ¢ inversamente proporcional com o potencial zeta de superficie. Sendo que, para a
amostra com TST de 25 g.100 g! tem um valor significativamente mais negativo. Os valores
de condutividade apresentados na figura 11D apresentam o mesmo comportamento que o
potencial zeta, devido ao fato que o grupo com a etiqueta ‘b’, que representa o TST de 25 g.100
gl é significativamente menor que o grupo com a etiqueta ‘a’ que representa os grupos de 10 e
17 g.100 g

Para o teor de calcio i6nico soltivel foi encontrado que para o TST de 17 g.100 g' a

concentracao de célcio € significativamente maior, como ¢ observado nas etiquetas do grupo
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que contém o TST de 10 e 25 g.100 g™! identificado com a etiqueta ‘a’, e de 17 g.100 g’
identificado com a etiqueta ‘d’. De forma preliminar esse resultado ndo tem correlagdo com o

potencial zeta de superficie, condutividade e o célcio idnico solavel.
4.3.3 Etapa 2

O tratamento T1 consiste em modificar o pH da amostra para um valor de 8,0 + 0,1 na
temperatura ambiente de 21,0 £ 1 °C, usando hidroxido de sddio 25% com posterior agitacdo
intensa por 5-10 minutos. Nas figuras 11A, B, C e D, pode ser observado o efeito do tratamento
comparando as etapas 1 e 2 para os trés TST.

Quando aplicado o tratamento T1, foi encontrado um aumento significativo no tamanho
médio de particula; como pode se observar na figura 11A, em que os grupos para as etapas 2 €
3 com etiquetas ‘b’ e ‘d’ sdo significativamente maiores que os valores obtidos para as etapa 1
com etiquetas ‘a’, ‘c’, ‘e’. Por outro lado, para o potencial zeta de superficie na figura 11B pode
observar para as etapas 2 e 3 foram atribuidas as etiquetas dos grupos ‘b’ e ‘c’, enquanto para
as etapas 1 e 4 foram atribuidas as etiquetas ‘a’ ¢ ‘d’; sendo assim, pode se afirmar que os
grupos ‘a’ e ‘d’ tem um potencial zeta de superficie maior que os grupos ‘b’ e ‘c’. Esse resultado
¢ associado com o aumento do pH do médio, sendo ele maior que o ponto isoelétrico das
caseinas, a carga negativa das proteinas aumenta. De forma, conforme com os resultados de
calcio 16nico solivel observados na figura 11C, € possivel inferir que apds modificar o pH para
8.0 £ 0.1 a concentracao de calcio na fase soltivel tem uma diminuigdo significativa, e que teve
o mesmo impacto para todos os TST. Consequentemente, o célcio tem uma migragdo para a
fase micelar.

As determinacdes de mobilidade eletroforética que sdo utilizadas para calcular os
potenciais zeta de superficie, fazem referéncia a estrutura micelar completa e particularmente
representam as cargas superficiais dos nanoclusters com alta concentragdo de k-caseina. O que
implica que quando o pH aumenta existe uma menor interag¢ao entre micelas de caseina, porque
existe uma repulsdo entre nanoclusters. Porém, a estrutura coloidal ainda permaneceu estavel
sem separar as fases.

Inicialmente, o aumento da concentracdo do calcio na fase micelar e consequente
diminuicdo na fase solivel, significa que quando a carga das proteinas ¢ mais negativa,
aumentam as repulsdes entre nanoclusters, aumentando a porosidade da micela. O aumento da

porosidade e da carga superficial das proteinas pode funcionar como for¢a motriz para gerar
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um transporte e posterior solvatagao de ions de célcio de fosfato para o interior da micela. Por

outro lado, na condutividade nao foi evidenciado um efeito significativo do tratamento T1.
4.3.4 Etapa 3

O tratamento T2 consiste na aplicagdo de ultrassom por 5 minutos com 40 kHz e
temperatura de 20 °C. O ultrassom pode modificar as interacdes entre particulas afetando as
determinagdes por DLS segundo Yeap et al. (2018); porém o efeito foi significativo apenas
para leite de 10 g.100 g''. Para o tamanho médio de particula na figura 11A foi identificada uma
diferenca na etapa 3 entre o grupo de TST de 10 g.100 g'! identificado com a etiqueta ‘b’, que
teve diferenca significativa com as amostras de TST 17 e 25 g.100 g identificadas com a
etiqueta‘d’. Para o potencial zeta de superficie na Figura 11B foi identificada uma diferenca
entre as amostras de 10 g.100 g identificada com a etiqueta ‘b’, com a amostra de 25 g.100 g°
lidentificada com a etiqueta “c’; neste caso a amostra de 17 g.100 g™ faz parte dos dois grupos.

Na literatura foi reportado que o ultrassom apresenta um efeito diruptivo na estrutura da
micela de caseina, perturbando as interagdes nao peptidicas que ajudam a estabilizar a estrutura

terciaria (Madadlou et al., 2009).
4.3.5 Etapa 4

O tratamento T3 consiste na modificacdo do pH da amostra para o valor inicial usando
acido latico 13%. Na Figura 11 pode-se observar que, comparando as etapas 3 e 4, o que
acontece € o contrario do que ocorreu com o efeito do tratamento T1. Isso significa que o pH
do médio ¢ modificado desde 8,0 para o valor inicial, um valor mais perto do ponto isoelétrico
das proteinas o que diminui a magnitude das cargas negativas da superficie dos nanoclusters no
interior da micela de caseina. Como consequéncia, no sistema existe uma menor for¢a de
repulsdo entre nanoclusters. A diminui¢do no tamanho de particula observada na Figura 11A
esta relacionada diretamente com as forgas de repulsdo entre nanoclusters dentro da micela.

Outro ponto importante ¢ o efeito no transporte de massa com relacdo ao fosfato de
calcio. Quando a magnitude da carga superficial negativa das proteinas ¢ menor, a capacidade
de trabalhar como surfactante na formacao de nanoclusters solubilizando o fosfato de calcio
dentro da fase micelar vai diminuir proporcionalmente; como consequéncia, o fosfato de calcio

migra para a fase aquosa (o exterior da micela).
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4.3.6 Reversibilidade do protocolo de encapsulamento

A reversibilidade do protocolo de encapsulamento orientado por modificacdes do pH
pode ser avaliada comparando as etapas 1 e 4 para um mesmo TST, como os pontos inicial e
final, respectivamente. Assim, para o TST 10 g.100 g, o tamanho da particula e o potencial
zeta de superficie foram reversiveis, pois nao ha diferenga significativa. No entanto, em termos
de célcio i6nico soluvel, o incremento de TST aparentemente faz menos significativa a
influéncia da sonicac¢do, sendo assim, para TST 10 g.100 g™! tem uma diferenca entre o ponto
inicial e final no SIC. Para TST 17 g.100 g™! 0 tamanho de particula ndo apresentou diferenca
significativa entre as etapas 1 e 4, da mesma forma que o SIC, mas o potencial zeta superficial
foi modificado. Por outro lado, o TST 25 g.100 g™! foi significativamente diferente em termos
de tamanho de particula e potencial zeta superficial, mas o SIC nao foi significativamente
diferente. Considerando os resultados para os trés niveis de TST, dois dos trés parametros foram

reversiveis para o TST de 10 ¢ 17 g.100 g!, e um dos trés para o CET 25 g.100 g\
4.4 CONSIDERACOES FINAIS DO CAPITULO

O efeito do protocolo de encapsulamento baseado em modificagdes de pH foi avaliado
de forma satisfatoria para o LDRC em diferentes TST, complementando assim a informacao
disponivel na literatura sobre a aplicagdo de métodos de encapsulamento para a adigdo de
vitaminas lipossoluveis considerando a caseina como veiculo.

As interagdes fisico-quimicas nas amostras avaliadas sugerem que o processo poderia ser
aplicado para LDRC com um TST de 10 até 17 g.100 g!' sem afetar significativamente o
tamanho de particula e o potencial zeta de superficie. Desde um ponto de vista industrial, isso
significa que o LDRC ndo pode ser usado diretamente para secagem por atomizagdo e €
relevante avaliar novas tecnologias e alternativas para sua aplicagdo. Como esfor¢os futuros, ¢
relevante avaliar a aplicacdo do protocolo monitorando a concentracdo e encapsulamento de

vitaminas, além da digestibilidade in-vitro, o que representa uma potencial melhora no produto.
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5 CONCLUSAO

A tecnologia de secagem por atomizacao aplicada na fabricagdo de produtos lacteos e
derivados tem grande relevancia para a industria brasileira e, consequentemente, no
desenvolvimento do pais. Considerando a magnitude do consumo energético das fabricas de
secagem o impacto econdmico de otimizagdes minimas representa um volume significativo de
recursos financeiros.

Pretende-se que o impacto do estudo realizado no primeiro capitulo deste documento
sobre os parametros de secagem permita que os cientistas brasileiros consigam ter literatura
disponivel em portugués para ter visibilidade da importancia dos conceitos fundamentais como
a importancia da atomizagdo e o efeito da temperatura na evaporacdo de dgua. O que pode
facilitar o caminho para estudantes que tem interesse em aprofundar na tecnologia.

No capitulo dois foram caraterizadas as interagdes fisico-quimicas do leite desnatado
reconstituido concentrado na aplicagdo de um protocolo de encapsulamento baseado em
modificagdes de pH. Este trabalho aporta na constru¢do de informagao relevante na literatura
sobre a melhora de produtos em po6 para garantir que o consumidor tenha melhor
biodisponibilidade de nutrientes, reportes anteriores do protocolo consideraram unicamente a
aplicagdo com leite integral fresco. Considerando os reportes de literatura espera-se que nos
préoximos anos sejam apresentadas patentes e desenvolvimentos tecnoldgicos de alto impacto
que podem melhorar significativamente a qualidade de vida dos consumidores. Na atualidade,
os reportes sobre aplicagdo de tecnologias de encapsulamento sdo da regido Europeia e Asiatica,
tendo como foco a melhora das propriedades nutricionais e sensoriais dos produtos.
Considerando a relevancia do Brasil na induastria de secagem em termos de escala de produgao,
realizar estudos de transferéncia de tecnologia com apoio das industrias locais € considerado

um sucesso desde o ponto de vista dos pesquisadores que trabalharam neste projeto.
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