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RESUMO 

 

A cana-de-açúcar é uma planta amplamente distribuída, de grande importância ecônomica que 

tem sido usada principalmente para a produção alimentícia. O caldo de cana, obtido da 

moagem da cana-de-açúcar, é um tipo de bebida natural e barata que apresenta sabor 

agradável e grande valor nutricional. Entretanto, como se trata de um produto muito perecível, 

é importante o uso de um processo de secagem, como o processo de liofilização, para 

prolongar sua vida de prateleira. Para caracterizar os pós obtidos após o processo de 

liofilização e prever a vida de prateleira do produto, é relevante conhecer as isotermas de 

sorção. Este estudo teve por objetivo caracterizar as amostras de caldo de cana in natura e 

liofilizado por meio de análise físico-químicas e avaliar quais modelos matemáticos se 

ajustam melhor aos dados experimentais. O caldo de cana in natura e o liofilizado foram 

analisados quanto aos parâmetros de umidade, cinza, acidez total titulável, sólidos solúveis 

totais, atividade de água, cor, índice de solubilidade em água (pó), teor de minerais, 

compostos fenólicos. Além disso, foi realizada microscopia eletrônica de varredura do pó. 

Para a construção das isotermas de adsorção do caldo de cana liofilizado foram utilizadas as 

temperaturas de 20, 25 e 30 ºC e seis modelos matemáticos foram selecionados para ajustar os 

dados experimentais. Em geral, todas as análises físico-químicas apresentaram diferença 

significativa entre as amostras (p < 0,05), com exceção dos sólidos solúveis totais e do pH. As 

amostras obtidas pelo processo de liofilização apresentaram valores superiores para os 

parâmetros físico-químicos, com exceção dos sólidos solúveis e do pH. O pó apresentou 

menor atividade de água e a solubilidade do pó foi de 100%. Os modelos matemáticos de 

Halsey, Henderson e Oswin apresentaram ajustes satisfatórios para reproduzir os resultados 

experimentais das isotermas de adsorção do caldo de cana-de-açúcar liofilizado para todas as 

temperaturas, enquanto os modelos de GAB, BET e Smith, não foram adequados para 

nenhuma das temperaturas analisadas. As isotermas foram caracterizadas como sendo do tipo 

III, e os melhores ajustes obtidos foram para a temperatura de 30 ºC. Os resultados indicam 

que o caldo de cana liofilizado deve ser manipulado e armazenado em ambientes com 

umidade relativa de até 50%. 

Palavras-chave: Caldo de cana. Liofilização. Isotermas de adsorção. Modelos matemáticos. 



ABSTRACT 

 

Sugarcane plantation is widely found worldwide. This crop has been extensively used as a 

food product and it is ranked as one product of great economic importance. Sugarcane juice is 

the liquid extracted from pressed sugarcane. It is considered a naturally refreshing drink with 

high energetic content, vitamins, and mineral salts. Because it is a highly perishable product, 

it is important to employ a drying process like lyophilization to extend its shelf life. To 

describe the powder obtained after the lyophilization process and to predict its shelf life, it is 

important to evaluate the sorption isotherms. In this respect, the purpose of the current study 

was to evaluate in natura and lyophilized (powder) samples of sugarcane juice through 

physicochemical analyses. In addition, it was compared the goodness-of–fit of different 

mathematical models to experimental data of adsorption isotherms of sugarcane juice powder. 

There were evaluated the moisture content, ashes, titratable acidity, pH, total solids, water 

activity, instrumental color parameters, mineral content, phenolic compounds of both in 

natura and lyophilized samples and water solubility index (only for lyophilized samples). 

Moreover, scanning electronic microscopy was conducted for the powder samples. To obtain 

the sorption isotherms, samples were stored at 20 °C, 25 °C, and 30 ºC. Except for pH and 

total soluble solids, all of the physicochemical properties resulted in a statistically significant 

difference for both samples. Overall, lyophilized samples exhibited higher values than the in 

natura samples. The powder exhibited a solubility of 100% and less water activity in relation 

to the in natura samples. The mathematical models of Halsey, Henderson and Oswin provided 

the best goodness-of-fit to experimental data at all studied temperatures. On the other hand, 

mathematical models of GAB, BET and Smith did not provided good fits at the considered 

temperatures. Results showed a type-III sigmoidal behavior and the best fits were obtained at 

30 °C. It can be concluded that the lyophilization process can be used to manipulate and store 

sugarcane juice in environments with a relative humidity of 50%. 

Keywords: Sugarcane juice. Lyophilization. Adsorption isotherms. Mathematical models. 
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1 INTRODUÇÃO 

 

A cana-de-açúcar (Saccharum officinarum L.) é uma cultura de gramíneas cultivada 

em todo o mundo (ORTEGÓN et al., 2016). O Brasil possui condições climáticas favoráveis 

para o cultivo desse vegetal, uma vez que a maior produção de cana-de-açúcar se concentra 

nas regiões tropicais e subtropicais. Não por acaso, trata-se de uma das principais safras da 

economia brasileira, sendo que o país é responsável por 36% da produção global 

(BODUNRIN et al., 2018; CALDEIRA-PIRES et al., 2018; DU et al., 2018; SINGH et al., 

2015).  

 A cana-de-açúcar é uma planta de grande importância econômica que tem sido usada 

principalmente para a produção alimentícia e para a produção de etanol (EMBRAPA, 2016). 

Mas também tem outras aplicações tais como, combustível de biomassa (KATARE; 

MADURWAR, 2017), nutracêutico (RÍO et al., 2015), rum e aguardente (BELMONTE-

SÁNCHEZ et al., 2018). 

 Da moagem da cana-de-açúcar é extraído o caldo de cana ou garapa, como 

popularmente é conhecida. Este produto é consumido na forma de bebida açúcarada, um tipo 

de bebida natural e barata que apresenta sabor agradável e possui alto valor energético, sendo 

muito popular nos países onde a cana é cultivada comercialmente. O caldo de cana é uma 

matéria-prima nobre porque tem uma alta concentração de sacarose, além de vitaminas e sais 

minerais, o que lhe confere um valor nutricional excepcional. Contém também alguns 

compostos fenólicos e possui atividade antioxidante, o que o torna uma fonte potencial de 

nutracêuticos e produção farmacêutica (BHATTACHARJEE; SAXENA; DUTTA, 2017; 

COLOMBO; LANÇAS; YARIWAKE, 2006; FARIA et al., 2011; DUARTE-ALMEIDA et 

al., 2006).  

No entanto, em virtude do caldo de cana ser perecível aos aspectos físicos (calor e 

luz), químicos (reações enzimáticas, oxigênio) e biológicos (micro-organismos, insetos) 

(GRAUMLICH; MARCY; ADAMS, 1986), e apresentar em sua composição alto teor de 

açúcar e água, ele se deteriora em curto período de tempo, sendo difícil a comercialização do 

produto in natura. Dessa maneira, o uso de uma tecnologia para a conservação e 

comercialização do produto é de grande importância, com o intuito de disponibilizar o 

produto por períodos maiores (OLIVEIRA; COSTA; AFONSO, 2014). 

 O processamento térmico continua sendo o método mais utilizado para prolongar a 

vida de prateleira e a conservação dos produtos alimentícios. Porém, tratamentos térmicos 

industriais podem ter impactos negativos em relação aos aspectos sensoriais (como, por 
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exemplo, cor, aroma e sabor), pois geralmente ocasionam muito tempo de secagem a 

temperaturas elevadas (NISHA; SINGHAL; PANDIT, 2009; TIMOUMI; MIHOUBI; 

ZAGROUBA, 2007, QIU et al., 2019) e componentes nutritivos (como antocianinas, 

carotenóides e vitaminas) acabam por se degradar (BARROS et al., 2011; KECHINSKI et al., 

2010; PROVESI; DIAS; AMANTE, 2011; VAN DEN HOUT; MEERDINK; VANT RIET, 

1999). Neste contexto, é de grande importância o uso de processos que preservem ao máximo 

as características nutricionais e sensoriais dos produtos alimentícios. 

Entre os métodos de conservação de alimentos, a liofilização, que consiste na 

desidratação por congelamento, é um excelente método para ser utilizado em alimentos, tais 

como polpa de frutas, sucos e caldos. Os pós resultantes desse processo apresentam boa vida 

útil devido ao baixo teor de atividade de água, podendo ser facilmente reconstituídos. Além 

disso, a extração da água por sublimação preserva as características nutricionais (SHOFIAN 

et al., 2011), aumenta a durabilidade e facilita o transporte, o armazenamento e a 

comercialização do produto (MARQUES; PRADO; FREIRE, 2009).  

Atualmente, verifica-se que a produção de alimentos desidratados que são facilmente 

reconstituídos e/ou dissolvidos desperta grande interesse da população, pois há uma crescente 

demanda por produtos prontos, que sejam fáceis e rápidos de preparar (MARQUES; PRADO; 

FREIRE, 2009; CHAUHAN; PATIL, 2013). Neste contexto, o conhecimento das condições 

de armazenamento do produto em pó é de suma importância para a manutenção da qualidade, 

pois determina o melhor ambiente, as condições e embalagens para proteger o produto de 

influências externas (JAYA; DAS, 2009; SAGAR; KUMAR, 2014).  

Para determinar o tipo de embalagem, caracterizar os pós após o processo de 

liofilização e prever a vida de prateleira do produto, é relevante conhecer as isotermas de 

sorção. Diversos modelos matemáticos são utilizados para descrever e analisar as isotermas de 

adsorção dos alimentos. Estes modelos possibilitam que se descreva a relação entre o 

conteúdo de água de equilíbrio, a umidade relativa de equilíbrio e a temperatura (MIRANDA 

et al., 2012; OLIVEIRA; COSTA; AFONSO, 2014). 

Portanto, este trabalho buscou caracterizar tanto o caldo de cana in natura quanto o 

caldo de cana liofilizado. Para este fim, além das análises físico-químicas, foram realizadas 

análises de minerais, de compostos fenólicos de ambas as amostras e microscopia eletrônica 

de varredura do caldo de cana liofilizado. Foram também utilizados modelos matemáticos da 

literatura que descrevem as isotermas de adsorção do caldo de cana liofilizado para 

determinar o modelo que melhor se ajusta aos dados experimentais de forma a melhor 

caracterizar o produto. Espera-se que com esta caracterização, seja possível a utilização 

https://www-sciencedirect.ez74.periodicos.capes.gov.br/science/article/pii/S1466856417304204?via%3Dihub#bb0520
https://www-sciencedirect.ez74.periodicos.capes.gov.br/science/article/pii/S1466856417304204?via%3Dihub#bb0775
https://www-sciencedirect.ez74.periodicos.capes.gov.br/science/article/pii/S1466856417304204?via%3Dihub#bb0775
https://www-sciencedirect.ez74.periodicos.capes.gov.br/science/article/pii/S1466856417304204?via%3Dihub#bb0065
https://www-sciencedirect.ez74.periodicos.capes.gov.br/science/article/pii/S1466856417304204?via%3Dihub#bb0380
https://www-sciencedirect.ez74.periodicos.capes.gov.br/science/article/pii/S1466856417304204?via%3Dihub#bb0380
https://www-sciencedirect.ez74.periodicos.capes.gov.br/science/article/pii/S1466856417304204?via%3Dihub#bb0610
https://www-sciencedirect.ez74.periodicos.capes.gov.br/science/article/pii/S1466856417304204?via%3Dihub#bb0815
https://www-sciencedirect.ez74.periodicos.capes.gov.br/science/article/pii/S1466856417304204?via%3Dihub#bb0815
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posterior do caldo de cana liofilizado como um produto de alto teor energético e que possa ser 

adicionado em produtos nutracêuticos. 
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2 OBJETIVOS 

 

A seguir estão descritos os objetivos que conduzem a presente pesquisa. 

 

2.1 OBJETIVO GERAL 

 

O objetivo do presente estudo é caracterizar as amostras de caldo de cana in natura e 

liofilizado e verificar os modelos matemáticos que melhor se ajustam às isotermas de 

adsorção do caldo em pó, obtido pelo processo de liofilização. 

 

2.2 OBJETIVOS ESPECÍFICOS 

 

- Caracterizar o caldo de cana in natura e em pó, por meio das análises físico-químicas, 

quanto ao teor de umidade, cinzas, pH, acidez total titulável, sólidos solúveis totais, atividade 

de água, cor e índice de solubilidade em água do pó; 

- Determinar a concentração de minerais presentes nas amostras de caldo de cana in natura e 

em pó, mais especificamente o cálcio, ferro, potássio, magnésio, cobre, níquel, chumbo e 

cádmio; 

- Quantificar e comparar o teor de compostos fenólicos do caldo de cana in natura e em pó; 

- Caracterizar a morfologia da estrutura celular do caldo de cana em pó; 

- Verificar a qualidade de ajuste dos modelos matemáticos de Guggenheim, Anderson e De 

Boer (GAB), Brunauer, Emmet e Teller (BET), Halsey, Henderson, Oswin e Smith às 

isotermas de adsorção do caldo de cana em pó.  
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3 REVISÃO BIBLIOGRÁFICA 

 

Na fundamentação teórica estão apresentadas informações sobre a cultura da cana-de-

açúcar, incluindo histórico, produção, benefícios à saúde e composição. Também foram 

abordados conceitos sobre a atividade de água em alimentos, microscopia eletrônica de 

varredura, processo de secagem por liofilização, isotermas de sorção de alimentos e modelos 

matemáticos.  

 

3.1 CANA-DE-AÇÚCAR 

 

3.1.1 Produção e histórico  

 

A cana-de-açúcar pertence à família do capim (Poaceae), é um vegetal 

economicamente importante, por ser uma cultura de pequenos, médios e grandes produtores, 

além de possuir custo relativamente baixo e agregar valor à produção (EMBRAPA, 2016). 

Trata-se da principal base para a produção de açúcar e também de etanol, com a liderança do 

Brasil na produção mundial (ASTOLFI-FILHO et al., 2011). A produção de cana-de-açúcar 

no Brasil, na safra 2018/19, foi de 620,44 milhões de toneladas. Na região sul do país, a 

produção ficou em 35,5 milhões de toneladas e o estado de São Paulo é o maior produtor. A 

estimativa total para a produção nacional na safra 2019/2020 é de cerca de 642,7 milhões de 

toneladas, acréscimo de 3,6% em relação à safra anterior (CONAB, 2019).  

A cana-de-açúcar, de acordo com alguns estudos, tem sua origem nas ilhas do 

Arquipélago da Polinésia, tendo sido posteriormente levada para a Ásia. Antigamente, o 

açúcar era considerado apenas uma especiaria exótica, utilizado na medicina e como 

condimento (FIGUEIREDO et al., 2011; MANDEGARI; FARZAD; GORGENS, 2017).  

No Brasil, a cultura da cana-de-açúcar começou por volta de 1502, no período do 

Brasil-colônia, sendo a primeira colheita comercial da colônia portuguesa. Foi a partir do 

século XVI que o Brasil se tornou o principal produtor e exportador mundial de açúcar bruto, 

tendo sua produção concentrada na região nordeste, o que proporcionou ganhos econômicos e 

sociais ao país (FURTADO, 2001). Embora esta fosse uma economia promissora, as 

dificuldades impostas na comercialização de açúcar no Brasil fizeram com que, em meados 

do século XVII, os holandeses deixassem o nordeste brasileiro, levando a cana-de-açúcar para 

o Caribe. Novas economias de plantio de açúcar emergiram rapidamente nas colônias 

britânicas, espanholas e francesas do Caribe, competindo com o nordeste brasileiro e afetando 
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sua hegemonia como produtora de açúcar. Por essa razão, a região nordeste entrou em um 

processo de declínio na produção até o fim do século XIX (FURTADO, 2001). 

Somente após a crise de 1929, o governo federal brasileiro ajudou a economia da 

agroindústria açucareira através da destinação de recursos para a compra de açúcar para os 

estoques de amortecimento e criação do IAA (Instituto do Açúcar e Álcool) em 1933. As 

dificuldades com o escoamento da produção de açúcar produzido ao longo da costa do 

nordeste aumentaram durante a Segunda Guerra Mundial e contribuíram para a consolidação 

da indústria açucareira em São Paulo (FURTADO; SCANDIFFIO; CORTEZ, 2011). A partir 

de então, em São Paulo, a indústria canavieira ficou mais desenvolvida devido ao uso de 

modernas técnicas de produção e à proximidade de um complexo industrial, bem como a 

criação de importantes instituições de pesquisa com a cana-de-açúcar (DINARDO-

MIRANDA; VASCONCELOS; LANDELL, 2010). 

O Brasil tem destaque no desenvolvimento de fontes limpas e renováveis, exemplo é o 

Proálcool, que apresentou bons resultados em pesquisas com diversas variedades de cana-de-

açucar, como também na produção de motores que funcionam com mistura de gasolina e 

etanol (BNDES, 2008). Em 14 de novembro de 1975, após a primeira crise em 1973, foi 

criado o Programa Nacional do Álcool - Proálcool, uma alternativa para diminuir a 

dependência da importação de petróleo, e devido ao fato do setor açucareiro estar passando 

por um período de estagnação com baixo preços do açúcar, possibilitou que empresários 

investissem na produção do etanol. O governo então, subsidiou o investimento por meio de 

empréstimos com taxas de juros muito baixas, em alguns casos não era cobrado uma taxa, 

sendo estabelecido de acordo com a região que se destinava implantar o projeto (CRUZ, 

2016). 

 O objetivo do programa era buscar outra opção de combustível e a redução das 

desigualdades regionais, sendo que a região norte recebia mais incentivo que a região sudeste. 

O Proálcool deixou de existir ao final do regime militar e início da Nova República em 1985, 

mas foi com a crise do abastecimento em 1989 que ocorreu o fim nas iniciativas criadas 

durante a vigência do programa. O Proálcool promoveu um forte incentivo nas pesquisas, que 

ocorreram desde o desenvolvimento de diferentes espécies de cana-de-açúcar até a melhoria 

de técnicas de produção. No entanto, mesmo com o fim do programa, as pesquisas 

continuaram sendo realizadas (CRUZ et al.,  2016). 

No momento atual, o Brasil produz, além do açúcar, etanol e energia, que são de 

grande importância no cenário econômico mundial (BARNABAS et al., 2015), outros 

produtos importantes produzidos a partir da matéria-prima, dentre estes produtos se destacam 
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o açúcar mascavo, melado, cachaça, rapadura, aguardente, licor e rum, a cana-de-açúcar pode 

ser utilizada também para a alimentação animal (PRADO et al., 2010). 

 

3.1.2 Benefícios à saúde 

 

A cana-de-açúcar é rica em minerais, açúcares naturais e fitocompostos, e juntamente 

com a garapa, tem sido utilizada na medicina tradicional em todo o mundo. O caldo de cana 

apresenta vários benefícios à saúde e é usado para tratar doenças como icterícia, constipação, 

anemia, pressão baixa, infecções da pele e do trato urinário, bronquite e problemas cardíacos 

(KADAM et al., 2008). 

  Além disso, vários estudos in vitro e in vivo demonstraram que os extratos de cana 

apresentam compostos bioativos que promovem efeitos benéficos para a saúde humana, como 

a estimulação da resposta imune, melhora na absorção do ferro, além de atividades 

anticarcinogênicas, antioxidantes, antitóxicas, anti-inflamatórias e citoprotetoras (JAFFÉ, 

2012; NAYAKA et al., 2009).  

 

3.2 COMPOSIÇÃO DA CANA-DE-AÇÚCAR E DO CALDO-DE-CANA  

 

A cana-de-açúcar é constituída por duas fases, sendo uma solúvel em água e outra 

insolúvel em água. A fase solúvel é constituída pelo caldo extraído (82-92%) 

(ALBUQUERQUE, 2011), é caracterizado como sendo um líquido opaco e viscoso, apresenta 

coloração parda a verde escura. A composição química do caldo de cana além de complexa, é 

bastante variável em função da variedade, idade, solo, condições agrícolas e climáticas, sendo 

constituído basicamente por água (75-82%) e sólidos totais dissolvidos (18-25%), destacando-

se os açúcares não redutores: sacarose (65 a 85%) e açúcares redutores, como glicose (0,4%) e 

frutose (0,2%), além de vitaminas e aminoácidos (PRADO et al., 2010; WCO, 2012). 

De acordo com a legislação brasileira, o caldo de cana-de-açúcar é classificado como 

uma bebida preparada com vegetais, composta por substâncias ou misturas de substâncias 

obtidas da polpa ou de outras partes de vegetais, acrescida ou não de outros ingredientes, 

destinada ao consumo (BRASIL, 2005b). 

A fase insolúvel, composta pelo bagaço, possui em sua composição celulose, lignina, e 

pentosanas, e é representada pela parte fibrosa da cana (8-18%) (ALBUQUERQUE, 2011; 

PRADO et al., 2010).  

 



20  

3.2.1 Sólidos Solúveis Totais 

  

Os sólidos solúveis presentes no caldo de cana são denominados também de Brix. O 

teor de sólidos solúveis totais (SST), indica o nível de maturação da cana, uma vez que 

valores baixos evidenciam que a cana ainda está verde, o que provoca um baixo rendimento 

agrícola e pobre concentração de sacarose (LIMA, 2010).  

Além do nível de maturação, o teor de SST é um importante parâmetro de qualidade 

quanto ao sabor dos produtos, é utilizado como uma medida indireta do teor de açúcares. 

Observa-se que à medida que os teores de açúcares se concentram, os teores de sólidos 

solúveis totais aumentam (CHITARRA; CHITARRA, 2005; OLIVEIRA; AFONSO; COSTA, 

2011). 

 

3.2.2 Cor  

 

 A cor no caldo de cana-de-açúcar e do açúcar tem sua origem em vários compostos, 

tais como, flavonóides, compostos fenólicos e pigmentos, os quais reagem com os açúcares 

redutores, afetando diretamente a cor do caldo (CLARKE; LEGENDRE, 1999). 

Por outro lado, entre os critérios de avaliação dos produtos, a cor é um relevante 

atributo visual. A cor dos produtos alimentícios, além de outros fatores, está relacionada a 

pigmentos naturais, os quais na sua maioria são afetados durante o amadurecimento, 

processamento e armazenamento (SANT'ANNA et al., 2013). Em produtos desidratados, 

dentre os parâmetros de qualidade, a aparência e a cor física englobam propriedades 

importantes capazes de influenciar a aceitação do produto pelo consumidor (CHONG et al., 

2013). 

A cor instrumental pode ser determinada por inspeção visual (olho humano) ou 

mediante utilização de instrumentos de mensuração como colorímetro ou visão computacional 

(WU; SUN, 2013). O sistema de cor L*a*b* é o mais empregado, na medição da cor em 

alimentos, devido a distribuição uniforme de cores. Neste sistema, a distância entre duas cores 

diferentes corresponde, aproximadamente, à diferença de cor percebida pelo olho humano 

(LEON et al., 2006). 

O olho humano diferencia as cores conforme as diferentes sensibilidades dos cones da 

retina à luz de diferentes longitudes de onda. Existem três tipos de células fotorreceptoras da 

cor nas pessoas, com picos de sensibilidade a comprimentos de onda curtos (azul, 420-440 
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nm), médios (verde, 530-540 nm) e distantes (vermelho, 560-580nm) (PATHARE; OPARA; 

AL-SAID, 2013). 

 

3.2.3 Metais 

 

Os metais pesados são encontrados no solo, e podem estar presentes no ambiente 

devido a fontes naturais e antropológicas (induzidas pelo homem) (RAHIMI; KOLAHCHI; 

CHARKHABI, 2017; RATUL et al., 2018). O cromo (Cr), chumbo (Pb), cádmio (Cd), 

mercúrio (Hg), cobre (Cu) e zinco (Zn), são exemplos de metais pesados comuns, enquanto 

que ferro (Fe), cobalto (Co) e manganês (Mn), são metais pesados menos comuns. Os metais 

pesados são classificados em dois grupos de acordo com sua toxicidade: metais pesados 

essenciais e não essenciais (HEIKENS; PEIJNENBURG; HENDRIKS, 2001). 

Os metais classificados como essenciais apresentam nutrientes fundamentais para o 

corpo humano, como, por exemplo, ferro, zinco, cobre e manganês. Eles atuam como 

componentes estruturais e catalíticos de enzimas e proteínas. Por sua vez, os metais 

classificados na categoria não essenciais (Pb, Cu e Ni) podem ser tóxicos quando as 

concentrações seguras são excedidas. Outros metais como Cd, Pb e Cr, mesmo em 

concentrações baixas são contaminantes prejudicais (BERMUDEZ et al., 2011, GALL; 

BOYD; RAJAKARUNA, 2015; ZHENG et al., 2015). Observa-se que, como a maioria dos 

minerais nas plantas é oriundo do solo, o conteúdo e a qualidade podem ser afetados pelos 

locais das plantações (WANG et al., 2018). 

Os compostos minerais presentes no caldo de cana-de-açúcar são o potássio, cálcio, 

ferro, magnésio, manganês, zinco, cobre, além de outros elementos em quantidades reduzidas 

(COSTA et al., 2015). 

Existem diversos métodos tradicionais, aplicáveis à análises laboratorias, em que se 

pode quantificar o teor de metais pesados em alimentos (HUANG et al., 2012). Entre os 

métodos tradicionais para a detecção de metais pesados, a espectrometria de absorção atômica 

(EAA), é um método bastante utilizado (ZHOU et al., 2016). 

 

3.2.4 Compostos Fenólicos  

 

 Os compostos fenólicos (CF) são decorrentes do metabolismo secundário dos vegetais, 

produzidos em função de defesa em resposta ao ataque de bactérias, fungos, infecções, danos 

mecânicos e radiação UV (RABABAH; KHALIL; HOWARD, 2005; RANDHIR; LIN; 

https://www-sciencedirect.ez74.periodicos.capes.gov.br/science/article/pii/S0013935119305894#bib231
https://www-sciencedirect.ez74.periodicos.capes.gov.br/science/article/pii/S0013935119305894#bib231
https://www-sciencedirect.ez74.periodicos.capes.gov.br/science/article/pii/S0013935119305894#bib235
https://www-sciencedirect.ez74.periodicos.capes.gov.br/topics/chemistry/metal
https://www-sciencedirect.ez74.periodicos.capes.gov.br/topics/agricultural-and-biological-sciences/nutrients
https://www-sciencedirect.ez74.periodicos.capes.gov.br/topics/earth-and-planetary-sciences/zinc
https://www-sciencedirect.ez74.periodicos.capes.gov.br/topics/earth-and-planetary-sciences/manganese
https://www-sciencedirect.ez74.periodicos.capes.gov.br/science/article/pii/S0048969717325822#bb0010
https://www-sciencedirect.ez74.periodicos.capes.gov.br/science/article/pii/S0048969717325822#bb0040
https://www-sciencedirect.ez74.periodicos.capes.gov.br/science/article/pii/S0048969717325822#bb0040
https://www-sciencedirect.ez74.periodicos.capes.gov.br/science/article/pii/S0048969717325822#bb0205
https://www-sciencedirect.ez74.periodicos.capes.gov.br/science/article/pii/S0956566319308565#bib32
https://www-sciencedirect.ez74.periodicos.capes.gov.br/science/article/pii/S0956566319308565#bib103
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SHETTY, 2004). Estes compostos são fundamentais para o crescimento e reprodução das 

plantas, e estão presentes na forma livre ou ligados a proteínas ou açúcares (WANG et al., 

2017) .  

 Por outro lado, no organismo humano ocorre a formação de radicais livres, devido ao 

processo respiratório e inúmeras reações oxidativas que ocorrem nas células aeróbicas, que 

proporcionam danos e colaboram para o aparecimento de muitas doenças, tais como: 

inflamações, tumores malignos, mal de Alzheimer, doenças cardiovasculares, além de acelerar 

o processo de envelhecimento (SIKORA et al., 2008). Por isso, as células humanas dependem 

de certa capacidade antioxidante para produzir proteção contra os efeitos prejudiciais de 

radicais livres e espécies reativas do oxigênio, os quais são decorrentes da vida aeróbica e são 

inevitáveis (McLEAN et al., 2005). 

 Os CF apresentam várias atividades biológicas (ZHENG et al., 2017), possuem 

propriedades anticarcinogênica (WEN et al., 2015), são apontados também como eficientes 

inibidores enzimáticos (AZEVEDO et al., 2014), antimicrobianos (FUJITA et al., 2013), anti-

inflamatórios (GRANADO-SERRANO et al., 2012), antidiabéticos, e podem ser associados a 

um menor risco de desenvolvimento de doenças cardiovasculares  (ZHANG et al., 2012).  

 Essas características estão intimamente associadas ao bem-estar humano, o que 

desperta um grande interesse em determinar e quantificar esses compostos em produtos 

vegetais e seus derivados (ZHENG et al., 2017).  

  

3.3 ATIVIDADE DE ÁGUA EM ALIMENTOS (aw) 

 

A atividade de água (aw) é um conceito fundamental para descrever a disponibilidade e 

mobilidade da água em alimentos (IGUEDJTAL; LOUKA; ALLAF, 2008). O valor de aw 

mostra que há mais água livre nos alimentos e que ela pode ser usada por micro-organismos e 

em reações químicas e/ou bioquímicas. A atividade de água é a razão entre a pressão parcial 

de vapor de água de um alimento e a pressão de vapor da água pura. A deterioração dos 

alimentos depende de fatores intrínsecos e extrínsecos, entre os quais a aw e a temperatura 

exercem uma importante função (DAGNAS et al., 2017). 

As moléculas de água podem ser encontradas em uma matriz alimentar ou em uma 

substância, e devido à interação com outras moléculas, a água pode apresentar diferentes 

propriedades físico-químicas. A água nos alimentos é classificada como água livre e água de 

constituição. A água livre se encontra nos espaços intergranulares e no interior dos poros do 

alimento. Por apresentar grande mobilidade, ela pode ser facilmente retirada durante um 

https://www-sciencedirect.ez74.periodicos.capes.gov.br/science/article/pii/S092666901730170X#bib0240
https://www-sciencedirect.ez74.periodicos.capes.gov.br/science/article/pii/S0963996918310020#bb0205
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processo de secagem. Suas moléculas não estão ligadas a nenhum componente do alimento, 

podendo ser utilizadas para o crescimento microbiano e estão disponíveis também para 

reações químicas. Como está rodeada somente por outras moléculas de água, a água livre 

possui propriedades físico-químicas muito semelhantes às da água pura, como o ponto de 

ebulição, ponto de fusão e densidade (MAKAWY; EL-SAYD, 2010). Já a água de 

constituição está ligada quimicamente às moléculas da matriz (carboidratos, proteínas e 

minerais) e não está disponível para reações químicas e para o crescimento microbiano 

(MAKAWY; EL-SAYD, 2010).  

Outro aspecto que deve ser mencionado é a faixa de valores de atividade de água. Um 

produto alimentício com aw inferior a 0,60 é bastante estável a reações microbiológicas, 

reações de oxidação, e reações de escurecimento. Quanto maior o valor de aw do produto 

(classificada entre 0 e 1, em que 1 representa a água pura), maior a velocidade dessas reações, 

ou seja, maior o risco de deterioração dos alimentos (BARBOSA-CÁNOVAS; 

FERNÁNDEZ-MOLINA; ALZAMORA, 2003). Um produto desidratado se torna instável e 

com vida útil reduzida quando a aw está na faixa de 0,60 a 0,85 (LABUZA; ALTUNAKAR, 

2007). 

 

3.4 MICROSCOPIA ELETRÔNICA DE VARREDURA (MEV) 

 

 A microscopia eletrônica de varredura (MEV) é utilizada para a observação e a 

caracterização microestrutural de materiais sólidos através de imagens tridimensionais da 

amostra. Esta técnica pode fornecer informações sobre morfologia, características de 

elementos químicos em uma amostra sólida e distribuição de tamanhos de partícula. A MEV 

consiste fundamentalmente em uma coluna óptico-eletrônica de uma unidade de varredura da 

câmera de amostra do sistema de detectores e do sistema de visualização da imagem 

(EINFALT; PLANINŠEK; HROVAT, 2013). 

 Neste tipo de microscópio, os elétrons são acelerados por meio de duas ou três lentes 

eletromagnéticas por tensões que variam de 1 a 40 kV. Essas lentes atingem um feixe de 

elétrons, bastante colimado (50 a 200 Å de diâmetro) na superfície da amostra. Bobinas de 

varredura pressionam o feixe a varrer a superfície da amostra. A corrente que passa pela 

bobina de varredura, sincronizada com as correspondentes bobinas de deflexão de um tubo de 

raios catódicos, formam uma aumentada imagem similar. Os microscópios ópticos 

convencionais apresentam um aumento máximo de 2000 vezes, acima deste valor, pequenos 

detalhes são impercebíveis (RIOS; PADILHA, 2007). 
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3.5 PROCESSO DE SECAGEM POR LIOFILIZAÇÃO  

 

 A secagem por liofilização foi descrita primeiramente em 1911, e foi aplicada na 

secagem de vírus. Atualmente é utilizada para secagem de materiais que são sensíveis ao calor 

como, por exemplo, biofármacos, materiais biológicos e alimentos (TERRONI et al., 2011). 

Esse método foi criado para evitar as perdas de compostos responsáveis pelos aromas nos 

alimentos, uma vez que estes são muito sensíveis aos processamentos que utilizam 

temperaturas elevadas, como a secagem convencional (VIEIRA; NICOLETI; TELIS, 2012). 

 Segundo Shofian et al. (2011), a liofilização é uma das tecnologias mais apropriadas 

para soluções líquidas e preserva a qualidade do produto seco em relação à sabor, textura e 

valor nutricional, ocorre em condições especiais de pressão e temperatura. É adequada para a 

secagem de alimentos que contenham quantidades consideráveis de antioxidantes e nutrientes 

que são sensíveis ao calor. É um método que estabiliza produtos, com a diminuição da 

atividade de água, impedindo assim a proliferação de micro-organismos, reduzindo a taxa de 

oxidação lipídica e aumentando a vida útil dos produtos (MARQUES; PRADO; FREIRE, 

2009; LÓPEZ-QUIROGA; ANTELO; ALONSO, 2012). 

 A liofilização divide-se em três estágios: congelamento, sublimação e dessorção. 

Durante o congelamento, a amostra é resfriada até a formação dos cristais de gelo. Essa etapa 

é caracterizada pelo decréscimo rápido de temperatura da amostra até atingir valores 

inferiores ao do ponto triplo da água (0,01 ºC). Essa é a etapa crítica do processo, pois 

estabelece a cinética de formação de gelo e crescimento dos cristais, as quais afetam a 

qualidade final do produto liofilizado (SONG et al., 2002; TRELEA et al., 2007). 

 A sublimação ou secagem primária ocorre sob condições de pressão (vácuo) sempre 

abaixo do ponto triplo da água (0,01 ºC) com o intuito de forçar a passagem dos cristais de 

gelo (estado sólido) ao estado gasoso (vapor). Esta mudança de estado possibilita que a 

amostra perca umidade sem causar danos a sua estrutura celular, mantendo suas 

características nutricionais e biológicas (CARDOSO; RUBENSAM, 2011). Esta é a etapa 

mais extensa, devido à formação estrutural de poros interligados, o que favorece a 

reconstituição eficiente do produto liofilizado (LÓPEZ-QUIROGA; ANTELO; ALONSO, 

2012).  

 Por fim, acontece a dessorção ou secagem secundária, a qual é definida pela retirada 

da água ainda ligada à estrutura porosa da amostra, uma vez que após a secagem primária, a 

amostra ainda contém aproximadamente 15-20% de água não congelada (KASPER; FRIESS, 

2011). A Figura 1 apresenta os estágios da liofilização. 

https://www-sciencedirect.ez74.periodicos.capes.gov.br/science/article/pii/S0260877412001331#!
https://www-sciencedirect.ez74.periodicos.capes.gov.br/science/article/pii/S0260877412001331#!
https://www-sciencedirect.ez74.periodicos.capes.gov.br/science/article/pii/S0260877412001331#b0165
https://www-sciencedirect.ez74.periodicos.capes.gov.br/science/article/pii/S0260877412001331#b0170
https://www-sciencedirect.ez74.periodicos.capes.gov.br/science/article/pii/S0260877412001331#!
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Figura 1 – Etapas do processo de liofilização 

 

Fonte: López-Quiroga; Antelo; Alonso (2012). 

 

Apesar do processo de liofilização caracterizar-se como um processo demorado, ele 

apresenta a vantagem de evitar a aderência do produto em equipamentos de secagem, como 

ocorre nos processos que envolvem calor (SANTO et al., 2013). Por outro lado, os produtos 

liofilizados tendem a ser mais porosos, podendo hidratar mais facilmente quando expostos a 

um ambiente úmido, característica esta muitas vezes indesejada (OCHOA-MARTÍNEZ et al., 

2012). 

Dessa maneira, após o processo de liofilização, pode-se obter um produto altamente 

sensível à umidade. Uma das maneiras de identificar o comportamento higroscópico de 

alimentos em pó é através de suas isotermas de sorção (ALEXANDRE; FIGUEIRÊDO; 

QUEIROZ, 2007). 

 

3.6 ISOTERMAS DE SORÇÃO DE ALIMENTOS 

 

 As isotermas de sorção são proprias da matriz alimentar individual e permitem 

determinar o tempo de secagem. A partir delas, é possível classificar os materiais por ordem 

de higroscopicidade, tipo de embalagem, vida útil do produto e intensidade das conexões de 

água (MOUSSAOUI et al., 2019).  

 A sorção de umidade de um alimento é influenciada pela área superficial e pela 

estabilidade física, como porosidade e microestrutura (CHOUDHURY; SAHU; SHARMA, 

2011). Além do mais, as curvas de sorção dependem da higroscopicidade do produto, da 

https://www-sciencedirect.ez74.periodicos.capes.gov.br/topics/medicine-and-dentistry/food
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natureza das ligações de moléculas de água, da matriz sólida do produto, bem como da 

maneira pela qual o equilíbrio é alcançado (MOUSSAOUI et al., 2019). 

 As isotermas de sorção expressam a relação entre o conteúdo total de umidade e a 

atividade de água do alimento à temperatura constante, podem ser expressas por meio de 

gráficos e obtidas de duas maneiras: isotermas de adsorção e isotermas de dessorção. As 

isotermas de adsorção, apresentadas neste estudo, são obtidas do material totalmente seco. Já 

as isotermas de dessorção são obtidas no material quando este está totalmente úmido 

(ANDRADE; LEMUS; PÉREZ, 2011; BETIOL, 2016). As isotermas podem ser determinadas 

experimentalmente por meio de três diferentes técnicas de medição: higrométricas, 

gravimétricas ou manométricas (ANDRADE; LEMUS; PÉREZ, 2011). 

 Nos métodos higrométricos, é medida a umidade relativa do equilíbrio de uma amostra 

com determinado teor de umidade. Nos métodos gravimétricos, o peso da amostra é medido 

com auxílio de uma balança. Nos métodos manométricos, é realizada a medida do vapor de 

água no espaço do vapor que circunda os alimentos (AL-MUHTASEB; MCMINN; MAGEE, 

2002). 

 A técnica gravimétrica é o método mais utilizado para determinar as isotermas de 

adsorção de umidade dos alimentos, sendo bastante usada na indústria e em pesquisas 

científicas. É uma técnica muito comum devido à facilidade e segurança no manuseio e pela 

facilidadede de se manter a umidade relativa constante (ALMEIDA; CALÇADA; 

MASSARANI, 2002). Essa técnica abrange o uso de soluções de sal saturado ou de soluções 

de ácido sulfúrico em diferentes concentrações para manter um ambiente controlado de 

umidade dentro de um frasco fechado à temperatura constante. Nesses frascos, as amostras do 

alimento são armazenadas até que o conteúdo de umidade dos alimentos alcance o equilíbrio 

termodinâmico com a atmosfera circundante. Esse método tem baixo custo e é muito fácil de 

ser implementado, mas por outro lado, o equilíbrio da umidade para a determinação das 

isotermas de sorção pode levar bastante tempo (em alguns casos, meses) para ser atingido 

(STAUDT et al., 2013). 

 Diversos estudos foram realizados sobre a isoterma de sorção de frutas, farinhas, 

várias ervas e plantas medicinais/aromáticas (BENNACEUR et al., 2012). Embora tenham 

sido encontrados estudos envolvendo isotermas de adsorção do açúcar mascavo, não foram 

observados trabalhos que utilizassem caldo de cana liofilizado como objeto de estudo. Na 

Tabela 1, é possível observar alguns estudos sobre isotermas de adsorção em diferentes 

alimentos. 
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Tabela 1 – Alguns estudos realizados sobre isotermas de adsorção em alimentos 

 

Isotermas de adsorção em alimentos Referência 

Arroz da Malásia seco com casca Mousa et al., 2014 

Polpa de manga liofilizada Oliveira, Afonso e Costa, 2011 

Polpa de acerola liofilizada Ribeiro, Costa e Afonso, 2016 

Semente de linhaça moída Singh e Kumari, 2014 

Frutos silvestres de ervedeiro liofilizados Aksil et al., 2019 

Farinha de mandioca secas e d’água Chiste et al., 2015 

Polpa de tamarindo obtida por spray-dryer Muzaffar e Kumar, 2016 

Polpa de goiaba obtida por spray-dryer Santos et al., 2014 

Polpa de maracuja em pó Pedro, Telis-Romero e Telis, 2010 

Polpa de graviola obtida por spray-dryer Cavalcante et al., 2018 

Açúcar mascavo Polamarasetty, Das e Das, 2010 

Açúcar mascavo em pó e açúcar mascavo sólido Verma et al., 2019 

Banana liofilizada Johnson e Brennan, 2000 

Mamão desidratado osmoticamente Jain et al., 2010 

Polpa de cajá liofilizado Oliveira, Costa e Afonso, 2014 

Sapoti liofilizado Oliveira, Afonso e Costa, 2011 

Açúcar mascavo Verma, Shah e Mahajani, 2019 

Polpa de abacaxi seco a vácuo Gabas et al., 2007 

Beterraba, abóbora e cenoura, obtidas na forma de 

pó usando um secador de jorro 
Costa, Medeiros e Mata, 2003 

Pitanga obtida por secagem em camada de espuma 
Alexandre, Figueirêdo e Queiroz, 

2007 

Pó do pedúnculo seco de cajú Alcântara et al., 2009 

Açaí e cupuaçu em pó Silva, Silva e Pena, 2008 

Bagaço de laranja, seco em estufa Fiorentin et al., 2010 

Uvas, damascos, maçãs e batatas, secos em estufa Kaymak-Ertelin e Gedik, 2004 
Fonte: Elaborado pela autora, 2019. 

 

 O estudo das isotermas do caldo de cana liofilizado é importante para prever a vida 

útil e o armazenamento do produto após o processo de secagem por liofilização. Isto porque o 

principal problema relacionado com o armazenamento de produtos com alto teor de açúcar, 

como o caldo de cana liofilizado, é a presença de açúcares invertidos e sais minerais que, 

por serem muito higroscópicos, absorvem a umidade o que termina por levar à deterioração 

do produto (MANDAL et al., 2006; SALEH, 2018). 

 

3.7 MODELOS MATEMÁTICOS USADOS PARA AJUSTES DAS ISOTERMAS DE 

SORÇÃO 

 

Modelos matemáticos são ferramentas empregadas para analisar e descrever as 

propriedades de sorção dos alimentos (OLIVEIRA; COSTA; AFONSO, 2014). Como a 

isoterma de sorção depende principalmente da interação dos diferentes constituintes do 

https://www-sciencedirect.ez74.periodicos.capes.gov.br/science/article/pii/S0023643803002032#!
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alimento com a água em condições de equilíbrio termodinâmico, não há uma equação geral 

que reproduz todas as isotermas dos alimentos. Em geral, os modelos matemáticos utilizam 

dois ou mais parâmetros ajustáveis (OLIVEIRA; COSTA; AFONSO, 2014).  

Alguns modelos matemáticos são baseados em uma fundamentação teórica, como os 

modelos de GAB (BERG, 1981) e BET (BRUNAUER; EMMETT; TELLER, 1938). Outros 

são modelos empíricos, como os modelos de Halsey, Henderson, Oswin e Smith (HALSEY, 

1948, HENDERSON, 1952; OSWIN, 1946; SMITH, 1947).  

 

 A Tabela 2 lista alguns estudos que incluíram os modelos matemáticos utilizados no 

presente estudo para descrever as isotermas de sorção de diferentes alimentos. 

 

Tabela 2 – Alguns estudos realizados sobre modelos matemáticos utilizados para descrever 

isotermas de sorção de alimentos 

 

Modelo Alimentos Referência 

GAB 

Abacaxi, pera, maracujá, 

farinha de milho, pós de clara 

de ovo banana, manga, noz, 

inhame, tomate, mistura de 

morango 

Andrade; Lemus; Pérez, 

2011; Mosquera; Moraga; 

Martínez-Navarrete, 2012; 

Rao; Labuza, 2012 

BET 
bagas, cogumelo, batata, 

Sementes de cacau 

Bell; Labuza, 2000 

Halsey 

Frango, milho, farinha de 

milho, noz-moscada, peixe, 

tomilho, farinha de trigo 

Andrade; Lemus; Pérez, 

2011; Iglesias; Chirife, 1976 

Henderson 
Abacaxi, inhame, maracujá, 

noz 

Andrade; Lemus; Pérez, 

2011 

Oswin 

Mamão chileno, pimentão 

vermelho 

Andrade; Lemus; Pérez, 

2011; Vega-Galvez et al., 

2008 

 

Smith 

Inhame, polpa de tomate 

seco, polpa de manga, miolo 

de nozes, mirtilo, amido 

Montes et al., 2009; Goula et 

al., 2008; Da Silva; Gouveia; 

Almeida, 2002; Smith, 1947; 

Arslan; Togrul, 2005 
Fonte: Adaptado de Saleh, 2018. 

 

Para eleger o modelo de sorção mais adequado, são usados critérios como significado 

físico do modelo e o grau de ajuste aos dados experimentais (GABAS et al., 2007). 

 As isotermas de sorção podem ser classificadas em cinco tipos, conforme mostra a 

Figura 2. As características e origens de cada tipo de isoterma estão apresentadas na Tabela 3. 

 

https://www-sciencedirect.ez74.periodicos.capes.gov.br/science/article/pii/S0960308513001028#bib0160
https://www-sciencedirect.ez74.periodicos.capes.gov.br/science/article/pii/S0960308513001028#bib0160
https://www-sciencedirect.ez74.periodicos.capes.gov.br/science/article/pii/S0960308513001028#bib0195
https://www-sciencedirect.ez74.periodicos.capes.gov.br/science/article/pii/S0924224417307021#bib6
https://www-sciencedirect.ez74.periodicos.capes.gov.br/science/article/pii/S0924224417307021#bib6
https://www-sciencedirect.ez74.periodicos.capes.gov.br/science/article/pii/S0924224417307021#bib72
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Figura 2 - Classificação das isotermas de sorção 

 

 

Fonte: Brunauer et al., 1940. 

 

Tabela 3 – Classificação e características das isotermas 

 

Classificação das 

isotermas 
Característica Referência 

Tipo I 

Caracterizadas como isotermas de Langmuir, 

sendo que a adsorção em monocamada ocorre 

em sólidos porosos 

(BASU; SHIVHARE; 

MUJUMDAR, 2006) 

   

Tipo II 

Utilizadas para explicar o comportamento de 

sorção de produtos solúveis e têm curvas em 

forma sigmoidal, geralmente utilizada para 

produtos em pó, principalmente para 

alimentos ricos em amido 

(AL-MUHTASEB; 

MCMINN; MAGEE, 

2002; BASU; 

SHIVHARE; 

MUJUMDAR, 2006; 

BRETT et 

2009, ERTUGAY; 

CERTEL, 2000) 

Tipo III 

 
 

Nomeadas como isotermas Flory-Huggins, 

são usadas para trabalhar com solventes e 

plastificantes acima da temperatura de 

transição vítrea, utilizadas para materiais ricos 

em carboidratos 

(BASU; SHIVHARE; 

CMUJUMDAR, 

2006) 
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Tabela 3: continuação 

Tipo IV 

Utilizada para caracterizar sólidos 

hidrofílicos, para a qual a adsorção continua 

até que os locais de hidratação máxima 

estejam ocupados 

(BASU; SHIVHARE; 

MUJUMDAR, 2006) 

Tipo V 

Demonstram a formação de multicamadas e 

as características de sorção de espécies 

mesoporosas, utilizadas em materiais como o 

carvão vegetal 

(BASU; SHIVHARE; 

MUJUMDAR, 2006) 

Fonte: Elaborado pela autora, 2019, adaptado de Basu; Shivhare; Mujumdar, 2006. 

  

3.7.1 Modelo GAB 

 

 O modelo da isoterma de Guggenheim, Anderson e de Boer (GAB) (BERG, 1981), 

conforme apresenta a Equação 1, é caracterizado por sua versatilidade e tem sido usado 

frequentemente para explicar o comportamento de sorção nos alimentos, como tomate, arroz, 

amido de batata (AL-MUHTASEB; MCMINN; MAGEE, 2004). Esse modelo, assim como o 

modelo de BET, pressupõe a formação de água em monocamada e multicamada (OZTURK; 

TAKHAR, 2018). 

 

Xeq =
Xm . C .  K .  aw

(1 − K . aw). (1 − K. aw + C . K . aw)
     [1] 

onde: Xeq é a umidade de equilíbrio, Xm é o teor de água na monocamada molecular, aw é a 

atividade de água, C e K são as constantes de sorção (RIBEIRO; COSTA; AFONSO, 2016). 

 

 Esse modelo conta com três parâmetros e representa satisfatoriamente os dados 

experimentais numa faixa de atividade de água de interesse prático nos alimentos que varia 

entre 0,10 a 0,90 (MOREIRA et al., 2010). A equação de GAB é sugerida pela European 

Project COST 90 para descrever as propriedades físicas dos alimentos e é estabelecida como a 

equação fundamental para caracterizar a sorção de água dos alimentos (LABUZA; 

KAANANE; CHEN, 1985; TIMMERMANN; CHIRIFE; IGLESIAS, 2001). 
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3.7.2 Modelo BET 

 

O modelo da isoterma de Brunauer, Emmet e Teller (BET) (BRUNAUER; EMMETT; 

TELLER, 1938), dado pela Equação 2, apresenta três parâmetros ajustáveis e não considera a 

distribuição das moléculas de água (SHIGEHISA; INOUE; KUMAGAI, 2015). Esse modelo 

é ideal para explicar a sorção da monocamada e multicamadas de alimentos. Entre os modelos 

que descrevem a adsorção multicamadas, o modelo BET caracteriza melhor os alimentos 

desidratados, pois fornece uma estimativa da primeira camada adsorvida na superfície 

(ZAPATA et al., 2014). Este modelo não é adequado para ajuste de curvas em uma ampla 

faixa de atividades de água. A equação de BET é usada para avaliar a área de superfície 

interna de materiais porosos e tem sido apropriada para a definição do teor ótimo de umidade 

para a estabilidade de secagem e armazenamento de alimentos (AYACHI et al., 2019; 

SHIGEHISA; INOUE; KUMAGAI, 2015).  

 

   Xeq =
Xm . C .  aw

(1 − aw)
 . [

1 − (n + 1). (aw)n + n. (aw)n+1

1 − (1 − C). aw –  C. (aw)n+1
]      [2] 

onde: Xeq é o teor de umidade no equilíbrio, Xm é o conteúdo de água na monocamada, aw é a 

atividade de água, C é a constante de BET e n é o número de camadas moleculares 

(RIBEIRO; COSTA; AFONSO, 2016). 

 

3.7.3 Modelo de Halsey 

 

 O modelo de Halsey (1948), conforme a Equação 3, é um modelo empírico, usado 

para avaliar a adsorção da multicamada a uma distância relativamente grande da superfície. 

Ele descreve bem o comportamento das isotermas de alimentos que contêm amido em sua 

composição como, por exemplo, a farinha de milho (ANDRADE; LEMUS; PÉREZ, 2011; 

AYAWEI; EBELEGI; WANKASI, 2017). 

 

Xeq = [
−a

log(aw)
]

1
b
                          [3] 

onde: Xeq é o teor de umidade no equilíbrio, aw é a atividade de água, e a e b são parâmetros 

empíricos (RIBEIRO; COSTA; AFONSO, 2016). 

 

3.7.4 Modelo de Henderson 

https://www-sciencedirect.ez74.periodicos.capes.gov.br/topics/chemical-engineering/adsorption
https://www-sciencedirect.ez74.periodicos.capes.gov.br/topics/biochemistry-genetics-and-molecular-biology/surface-property
https://www-sciencedirect.ez74.periodicos.capes.gov.br/topics/biochemistry-genetics-and-molecular-biology/moisture
https://www-sciencedirect.ez74.periodicos.capes.gov.br/topics/biochemistry-genetics-and-molecular-biology/moisture
https://www-sciencedirect.ez74.periodicos.capes.gov.br/science/article/pii/S0924224417307021#bib6
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O modelo de Henderson (1952), conforme a Equação 4, apresenta dois parâmetros 

empíricos, sendo menos empregado que os modelos de BET e GAB. Só em situações muito 

específicas o modelo ajustava-se para determinar isotermas de sorção em alimentos (BETIOL, 

2016). Este modelo foi utilizado para descrever o comportamento de sorção de grãos de 

cereais, carnes, amido e  frutas (CHERIFE; IGLESIAS, 1978). 

 

Xeq = [
−ln(1 −  aw)

b
]

1
a

       [4] 

onde: Xeq é o teor de umidade no equilíbrio, aw é a atividade de água, n é o número de 

camadas moleculares, e a e b são parâmetros empíricos (RIBEIRO; COSTA; AFONSO, 

2016). 

 

3.7.5 Modelo de Oswin 

 

O modelo de Oswin (1946), conforme Equação 5, é um modelo empírico e foi 

elaborado através de dois parâmetros empíricos que são utilizados para solução em séries de 

potências para curvas sigmoides. O modelo é relativamente fácil de operar sendo válido para 

determinar a umidade de equilíbrio nas isotermas de sorção de alimentos granulados (farinhas 

e cereais), carnes e vegetais (BETIOL, 2016). 

 

Xeq = a . [
aw

1 −  aw
]

b

                 [5] 

onde: Xeq é o conteúdo de umidade no equilíbrio, aw é atividade de água e a e b são 

parâmetros empíricos (RIBEIRO; COSTA;  AFONSO, 2016). 

 

3.7.6 Modelo de Smith 

 

O modelo de Smith é conhecido por descrever as isotermas de sorção de biopolímeros 

como celulose e amido, é um modelo empírico de dois parâmetros que descreve a parte final 

da curva de isotermas de sorção em biopolímeros de alto peso molecular (SMITH, 1947), 

conforme a Equação 6. Esta equação fornece bons resultados na faixa de atividades de água 

de 0,5 até 0,95 (BETIOL, 2016). 

Xeq = a + b. log(1 − aw)                 [6] 
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onde: Xeq é o conteúdo de umidade no equilíbrio, aw é atividade de água, e a e b são 

constantes do modelo.  
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4 MATERIAL E MÉTODOS 

 

Nessa seção estão descritas as metodologias empregadas para o desenvolvimento do 

estudo. 

 

4.1 OBTENÇÃO DA MATÉRIA-PRIMA 

 

A matéria-prima do presente estudo foi adquirida numa propriedade rural no 

município de Nova Erechim - SC e foi conduzida para o Laboratório Planta Piloto de Frutas, 

Hortaliças e Cereais da Universidade do Estado de Santa Catarina - UDESC de Pinhalzinho - 

SC, onde foram realizadas a sua limpeza e sanitização. Em seguida, a cana-de-açúcar foi 

moída em moinho elétrico (Mactron) para extração do caldo. O caldo então foi acondicionado 

em garrafas de polietileno, as quais foram colocadas em caixas térmicas e levadas para o 

Laboratório de Química Geral da UDESC de Pinhalzinho - SC. Neste local, o caldo de cana 

foi filtrado com peneiras de aproximadamente 32 Mesh previamente limpas, o caldo de cana 

in natura foi congelado até -86 ºC em ultrafreezer (marca Indrel, linha IULT) e, finalmente, o 

caldo de cana em pó foi obtido através do processo de liofilização. 

 

4.2 PROCESSO DE LIOFILIZAÇÃO DO CALDO DE CANA 

 

  Para obtenção do caldo de cana em pó, as amostras do caldo de cana in natura (50 ml) 

foram colocadas em recipientes de vidro próprios do liofilizador, e foram previamente 

congeladas até -86 ºC em ultrafreezer durante 60 minutos. Em seguida, as amostras foram 

desidratadas em liofilizador (marca ilShin, modelo TFD 5503), durante 28 horas.  

 

4.3 CARACTERIZAÇÃO FÍSICO-QUÍMICA DO CALDO DE CANA IN NATURA E DO 

CALDO DE CANA LIOFILIZADO 

 

As amostras do caldo de cana in natura e em pó foram analisadas quanto aos 

parâmetros de umidade (U), cinzas (CZ), acidez total titulável (ATT), sólidos solúveis totais 

(SST), pH, atividade de água (aw), cor (C), índice de solubilidade em água (ISA), o qual foi 

determinado no caldo de cana em pó, minerais (M): cálcio, ferro, potássio, magnésio, cobre, 

níquel, chumbo e cádmio. As análises foram realizadas em triplicata e os resultados expressos 

por meio de média e desvio-padrão.  
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4.3.1 Teor de umidade  

 

O teor de umidade foi determinado de acordo com a AOAC (2016). As amostras do pó 

(5 g) e do caldo de cana in natura (5 mL), foram colocadas em cápsula de porcelana 

(previamente dessecadas e pesadas) e colocadas em estufa a 105° C. Em seguida, foram 

resfriadas em dessecador e pesadas. Este processo foi repetido até obter massa constante, em 

torno de 17 horas. Os resultados foram expressos em porcentagem de umidade. 

 

4.3.2 Teor de cinzas  

 

O teor de cinzas foi determinado de acordo com a AOAC (2016). As amostras (5 g pó 

e 5 mL do caldo) foram colocadas em cadinhos de porcelana e carbonizadas em temperaturas 

baixas e colocadas em mufla a 550° C por 10 horas. Os resultados foram expressos em 

porcentagem de cinzas. 

 

4.3.3 Acidez Total Titulável 

 

A acidez total titulável foi determinada de acordo com a AOAC (2016). As amostras 

foram pesadas (10 mL da amostra do pó reconstituído e 10 mL do caldo). Subsequentemente, 

adicionou-se 3 gotas da solução de fenolftaleína, e a titulação procedeu-se com solução de 

hidróxido de sódio (NaOH) 0,1 M na bureta, sob constante agitação, até a viragem da cor para 

coloração rósea. Os resultados foram expressos em porcentagem de ácido cítrico. 

 

4.3.4 Sólidos Solúveis Totais 

 

O teor de sólidos solúveis foi obtido utilizando-se refratômetro digital modelo Stanley 

RFM732, com leitura direta e calibrado com água destilada mantida à temperatura de 20º C, e 

expressa em °Brix. Para análise do pó realizou-se diluição 1:10 (pó: água destilada). As gotas 

das amostras foram colocadas sobre o prisma do aparelho e foi feita a leitura, conforme a 

metodologia proposta pela AOAC (2005). 

 

4.3.5 pH 

 

As determinações do pH foram realizadas utilizando pHmetro, mPA210, previamente 
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calibrado com soluções tampão de pH 4 e 7. Para análise do pó realizou-se diluição 1:10 (pó: 

água destilada), de acordo com a metodologia da AOAC (2005). 

 

4.3.6 Atividade de água 

 

A atividade de água das amostras foi determinada por meio de equipamento marca Pre 

Water Activity Analyzer, em temperatura ambiente de 20º C. 

 

4.3.7 Análise de cor instrumental 

 

 Para determinação da cor das amostras utilizou-se colorímetro portátil (CR-400) de 

acordo com a escala L* a* b*, recomendada pela Commision International de L’Eclairage 

(CIE). Nesta escala, o valor de L* varia de 0 a 100, sendo 100 para branco e 0 para preto, o 

parâmetro a* indica variação da cor vermelha e verde, valores positivos indicam vermelho e 

valores negativos correspondem à cor verde e o parâmetro b* indica a variação de cor entre as 

tonalidades amarela e azul, onde valores positivos representam valores amarelados e valores 

negativos indicam azul (VERMA; SHAH; MAHAJANI, 2019).  

 

4.3.8 Índice de solubilidade em água (ISA) 

 

A solubilidade do caldo de cana em pó foi determinada conforme o método de Cano-

Chauca et al. (2005) com algumas modificações. Em 100 mL de água destilada, foi 

adicionado 1 g da amostra, a qual foi homogeneizada. Em seguida, essa solução foi colocada 

em tubos falcon e centrifugada. Uma alíquota de 20 mL do sobrenadante foi colocada em 

cadinhos e submetida à secagem em estufa a vácuo, à temperatura de 70º C por 6 horas. A 

porcentagem de solubilidade foi calculada conforme Equação 7. 

 

% Solubilidade =  [
(Mps−Mpf)  .  (10+Mp)

(Mpa−Mpf) .  Mp
]  . 100                                                                          [7] 

Onde: Mp: Massa do caldo de cana liofilizado, Mpf: Massa do cadinho, Mpa: Massa do 

cadinho com a amostra, Mps: Massa do cadinho com a amostra após a secagem. 

 

4.4 DETERMINAÇÃO DE MINERAIS DO CALDO DE CANA IN NATURA E DO CALDO 

DE CANA EM PÓ 
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Para a quantificação dos metais cálcio, ferro, potássio, magnésio, cobre, níquel, 

chumbo e cádmio foi utilizado um espectrômetro de absorção atômica em chama modelo 

Analytik Jena ContrAA 700, de acordo com AOAC (2016).  

Alíquotas de 5 mL do caldo de cana in natura foram colocadas em estufa a 105º C por 

12 h. Subsequentemente, as amostras do caldo de cana in natura e do caldo de cana em pó (1 

g), foram carbonizadas durante 2 horas na chapa aquecedora, seguida de calcinação em mufla 

(550 ºC) até que apresentassem coloração cinza claro. Em seguida, foram resfriadas em 

dessecador e então adicionado 10 ml da solução aquosa de 50% de HCl. As amostras foram 

filtradas com papel de filtro quantitativo em balão volumétrico (50 ml) e o volume foi 

completado com água ultrapura. Foram realizadas diluições para os metais: cálcio, ferro e 

magnésio. 

Por fim, as amostras foram levadas para a leitura em absorção atômica, sendo que essa 

parte do experimento foi realizada no Laboratório de Nutrição Animal da UDESC de Chapecó 

- SC. 

 

4.5 AVALIAÇÃO DE COMPOSTOS FENÓLICOS TOTAIS 

 

A determinação dos compostos fenólicos (CF) do caldo de cana em in natura e em pó, 

foi realizada utilizando espectrofotômetro de acordo com a metodologia de Folin-Ciocalteau, 

utilizando ácido gálico como padrão (SINGLETON; ORTHOFER; LAMUELA- 

RAVENTÓS, 1999). Uma alíquota de 0,5 mL dos extratos foi transferida para um tubo de 

ensaio e foi adicionado 2,5 mL do reagente Folin-Ciocalteau, o qual foi diluído em água 

destilada na proporção de 1:10 (v/v). A mistura foi então agitada e deixada em repouso por 5 

minutos. Após, foram adicionados 2 mL de carbonato de sódio 7,5% (m/v), e os tubos foram 

agitados novamente. Em seguida, os tubos foram deixados em repouso por duas horas no 

escuro, para que ocorresse a reação com formação do complexo de cor azulada. O “branco” 

foi preparado apenas com o etanol e todos os reagentes, mas sem a presença do extrato. A 

absorbância foi medida a 760 nm em espectrofotômetro, e o resultado expresso em 

miligramas equivalentes de ácido gálico (EAG) por grama de amostra. A tabela 4 representa a 

curva analítica utilizada para a determinação do teor de compostos fenólicos. 
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Tabela 4 – Curva analítica utilizada para determinação dos compostos fenólicos  
 

 

Método Equação R2 

CF Y=0,0101x + 0,0357 0,9979 

Fonte: Elaborado pela autora, 2019. 

 

4.6 MICROCROSCOPIA ELETRÔNICA DE VARREDURA (MEV) 

 

A avaliação da microestrutura das partículas do caldo de cana em pó aplicado ao caldo 

de cana obtido pelo processo de liofilização durante 28 horas e ao caldo de cana obtido após o 

processo de secagem em estufa a 105º C, durante 17 horas (AOAC, 2016), foi realizada por 

meio da microscopia eletrônica de varredura (MEV) de emissão de campo (FEG) (JSM6701F, 

JEOL, Brasil). Esse experimento foi conduzido no Laboratório de Microscopia Eletrônica da 

UDESC de Joinville - SC. As imagens foram capturadas com zoom entre 200 e 500x. 

 

4.7 DETERMINAÇÃO DAS ISOTERMAS DE ADSORÇÃO DO CALDO DE CANA EM 

PÓ 

 

A metodologia seguida para obtenção das isotermas de adsorção do caldo de cana 

liofilizado foi baseada nos seguintes trabalhos: CAVALCANTE et al. (2018); MOREIRA et 

al. (2013); OLIVEIRA, AFONSO e COSTA (2011), RIBEIRO, COSTA e AFONSO (2016); 

SPIESS; WOLF (1987). 

Para a determinação das isotermas de adsorção do pó do caldo de cana-de-açúcar foi 

empregado método estatístico gravimétrico. Foram pesados 1 g do pó, em triplicata em placas 

de petri. Em seguida, as amostras foram colocadas em seis recipientes de vidro 

hermeticamente fechados com dimensões: 14 x 14 x 6 cm. No interior dos recipientes havia 

um suporte e cada frasco possuía diferentes soluções salinas saturadas: acetato de potássio 

(CH3COOK) 21%, carbonato de potássio (K2CO3) 44%, brometo de sódio (NaBr) 58%, 

cloreto de estanho II (SnCl2) 76%, cloreto de potássio (KCl) 84%, cloreto de bário (BaCl2) 

90%, com a finalidade de estabelecer o ambiente interno com valores fixos de umidade 

relativa (SPIESS; WOLF, 1987), conforme mostra a Tabela 5. Foram utilizadas para a 

determinação das isotermas as temperaturas de 20 ºC, 25 ºC, 30 ºC. O preparo das amostras e 

das soluções saturadas dos sais foi realizado no Laboratório de Morfofisiologia Vegetal da 

UDESC de Chapecó - SC, o experimento foi realizado nas dependências do Senai em 
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Chapecó - SC. 

 

Tabela 5 – Soluções saturadas de sais, conforme recomendado por Spiess e Wolf (1987) 

 

 

Sal 

Umidade Relativa 

(%) 

Quantidade 

Sal (g) Água (ml) 

CH3COOK 21% 50,0 16,25 

K2CO3 44% 50,0 22,50 

NaBr 58% 50,0 20,00 

SnCl2 76% 50,0 12,50 

KCl 84% 50,0 20,00 

BaCl2 90% 62,5 17,50 

Fonte: Elaborado pela autora, adaptado de Ditchfield, 2000. 

 

 Na Tabela 6 são apresentados os valores de aw das soluções salinas utilizadas para 

cada umidade relativa, correspondente às temperaturas de 20 °C, 25 °C e 30 °C, 

respectivamente. 

 

 Tabela 6 – Atividade de água da solução salina de cada percentual de umidade relativa para as     

diferentes concentrações de sais e temperaturas utilizadas 

 

Sal Umidade relativa aw da solução salina 

 Temperatura 20 ºC  

CH3COOK 21% 0,190 

K2CO3 44% 0,413 

NaBr 58% 0,578 

SnCl2 76% 0,767 

KCl 84% 0,830 

BaCl2 90% 0,920 

Temperatura 25 ºC 

CH3COOK 21% 0,195 

K2CO3 44% 0,402 

NaBr 58% 0,541 

SnCl2 76% 0,781 

KCl 84% 0,800 
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Tabela 6: continuação   

BaCl2 90% 0,873 

 Temperatura 30 ºC  

CH3COOK 21% 0,195 

K2CO3 44% 0,410 

NaBr 58% 0,540 

SnCl2 76% 0,761 

KCl 84% 0,800 

BaCl2 90% 0,870 

Fonte: Elaborado pela autora, 2019. 

 

Os frascos foram colocados em uma câmara com temperatura controlada (estufa BOD, 

da marca CIENLAB). As amostras foram pesadas em balança analítica, em intervalos de 24 

horas até a obtenção do equilíbrio, ou seja, até atingirem massa constante (variação inferior a 

0,1%). Quando atingido o equilíbrio foi determinada a aw de cada amostra, com um medidor 

de atividade de água portátil modelo Aqualab 4TEV. 

Após, as amostras foram levadas à estufa de secagem com temperatura de 70 ºC, para 

estabelecer o teor de umidade em equilíbrio final a partir da massa registrada na condição de 

equilíbrio. Para construir as isotermas de adsorção, foram utilizados os valores obtidos para o 

teor de água em equilíbrio, as atividades da água e as temperaturas (CANO-HIGUITA et al., 

2015). 

Na sequência, a umidade de equilíbrio (Xeq) foi calculada pela diferença entre a massa 

que a amostra apresentou no equilíbrio e sua massa seca, conforme a Equação 8. 

 

Xeq =
m0−ms

ms
                                                                                                                             [8] 

onde: Xeq - umidade de equilíbrio, g H2O g-1 do pó liofilizado, m0 - massa da amostra no 

equilíbrio (g), ms - massa da amostra seca (g). 

 

Para o ajuste matemático dos dados experimentais para obtenção das isotermas de 

adsorção, conforme já mencionado, foram utilizados os modelos matemáticos apresentados na 

Tabela 7. 
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Tabela 7 – Modelos matemáticos utilizados para o ajuste das isotermas de adsorção do caldo 

de cana liofilizado 

 

Modelos Equações 

GAB Xeq =
Xm . C .  K . aw

(1 − K . aw). (1 − K. aw + C . K . aw)
 

BET Xeq =
Xm .  C . aw

(1 −  aw)
 . [

1 − (n + 1). (aw)n + n. (aw)n+1

1 − (1 − C). aw –  C. (aw)n+1
] 

Halsey Xeq = [
−a

log(aw)
]

1
b
 

Henderson Xeq = [
−ln(1 −  aw)

b
]

1
a

 

Oswin Xeq = a . [
aw

1 − aw
]

b

 

Smith Xeq = a + b. log(1 − aw) 

Onde: Xeq - umidade de equilíbrio; Xm - conteúdo de água na monocamada molecular; aw - atividade de água; n - 

número de camadas moleculares; c, k - Constantes de sorção; a, b - Parâmetros de ajuste. 

Fonte: Costa; Afonso, 2014 e Âlcantara et al., 2009. 

 

Para a comparação dos modelos e determinação do melhor ajuste das isotermas de 

adsorção foram utilizados os seguintes índices estatísticos: coeficiente de determinação (R2, 

Equação 9), erro percentual médio (E%, Equação 10), a raiz do erro quadrático médio 

(RMSE, Equação 11), o erro absoluto médio (MAE, Equação 12), o critério de informação de 

Akaike (AIC, Equação 13), o critério de informação Bayesiano (BIC, Equação 14). 

 

R2 = ∑
(ypred−ӯ)

2

(yexp−ӯ)i                                                                                                                      [9] 

 

E% =  
100

n
∑ |

ypred−yexp

yexp
|                                                                                                       [10] 

 

RMSE = √
∑(yexp−ypred)²

n−p
                                                                                                         [11] 

 

MAE =  
1

n
∑ |ypred − yexp |                                                                                                    [12] 
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AIC =  −2 log(Lp) + 2[ (p + 1) + 1]                                                                                   [13] 

 

BIC =  −2 log(Lp) + [ (p + 1) + 1] log(n)                                                                         [14] 

onde: n é o número de pontos experimentais, p é o número de parâmetros do modelo, y são os 

valores da variável de resposta, ӯ representa a média aritmética de todos os valores de y, yexp 

são os valores obtidos nos experimentos, ypred são os valores preditos pelo modelo, Lp é o 

logaritmo do máximo da função de verossimilhança do modelo.  

 

Para um ajuste adequado, foram considerados os valores de p (p < 0,05) para cada 

parâmetro, e a qualidade dos ajustes dos modelos matemáticos foi obtida pelos índices 

estatísticos, levando-se em consideração os menores valores para os critérios RMSE, MAE, 

AIC e BIC (DEMIR  et al., 2004; GOYAL et al., 2006). 

 

4.8 ANÁLISE ESTATÍSTICA 

 

Os resultados das análises foram submetidos à análise de variância (ANOVA) e teste 

de Tukey (p < 0,05). As análises estatísticas e os ajustes das isotermas foram realizados no 

software R v. 3.4.3 (R CORE TEAM, 2013). 
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5 RESULTADOS E DISCUSSÕES 

 

A seguir estão apresentados os resultados e a discussão decorrentes do presente estudo. 

 

5.1 CARACTERIZAÇÃO FÍSICO-QUÍMICA DO CALDO DE CANA IN NATURA E DO 

PÓ DE CALDO DE CANA-DE-AÇÚCAR 

  

Os resultados da caracterização físico-química do caldo de cana in natura e do pó de 

caldo de cana-de-açúcar obtidos por liofilização são apresentados na Tabela 8. 

 

Tabela 8 – Resultados da caracterização físico-química do caldo de cana in natura e do 

liofilizado  

 

Análises físico-químicas Caldo de cana in natura Caldo de cana liofilizado 

Umidade (%) 84,23 ± 0,08a 6,06 ± 0, 26b 

Cinzas (%) 0,46 ± 0,26b 2,78 ± 0,01a 

Acidez Total Titulável (% 

ácido cítrico) 

0,29 ±0,06b 0,96 ± 0,05a 

Sólidos solúveis totais 

(ºBrix) 

19,5 ± 0,05a 9,9 ± 0,00b 

pH 5,26 ± 0,01a 5,28 ± 0,02a 

Atividade água 0,980 ± 0,00a 0,352 ± 0,00b 

Cor 

L* 

a* 

b* 

 

12,1 ± 0,02b 

-2,56 ± 0,08b 

8,05 ± 0,05b 

   

59,46 ± 0,18a 

-1,44 ± 0,04a 

25,22 ± 0,10a 

Solubilidade - 100% 

*Letras diferentes na mesma linha indicam diferenças estatísticas significativas (p < 0,05) entre as amostras. 

Fonte: Elaborado pela autora, 2019. 

 

Na Tabela 8 é possível observar que as amostras apresentaram diferenças significativas 

(p < 0,05) para o teor de umidade. O teor de umidade do caldo da cana in natura (84,23%) foi 

elevado. Oliveira (2007) em seu estudo obteve 81% de umidade para caldo de cana in natura. 

Este valor está dentro da faixa proposta por Franco e Landgraf (2005) que afirmam que uma 

faixa de 74 a 91% de umidade é normal para a maioria dos produtos de origem vegetal. Por 

outro lado, Guerra e Mujica (2010) e Zhang et al. (2007), corroboram que um alimento com 

elevado teor de umidade, favorece a deterioração microbiana e reações de degradação 

bioquímica diminuem a vida de prateleira dos produtos. Portanto, é necessário aplicar um 

método de secagem ou desidratação para reduzir a quantidade de água presente no produto in 

https://www-sciencedirect.ez74.periodicos.capes.gov.br/science/article/pii/S0963996918303260#bb0080
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natura, pois alimentos secos podem ser armazenados por um período longo de 

armazenamento (QIU et al., 2019). Além do mais, o teor de umidade de um produto 

desidratado apresenta considerável função na determinação da qualidade, viscosidade, fluidez 

e estabilidade durante o armazenamento (SANTHALAKSHMY et al., 2015). 

O caldo de cana em pó apresentou teor de umidade (6,06%) que está de acordo com os 

padrões da Agência Nacional de Vigilância Sanitária (ANVISA), que estabelece o teor 

máximo de umidade para produtos de origem vegetal secos ou desidratados de 12,0% 

(BRASIL, 2005a).  

A análise do teor de umidade do caldo de cana em pó (6,06%) mostra que houve um 

decréscimo de 92,7% no peso inicial da amostra após o processo de liofilização, o que 

comprova o grande teor de água em sua composição (DUARTE, 2018). Moreira et al. (2013) 

obtiveram resultado próximo para a manga liofilizada com decréscimo de 96,32% no teor de 

umidade após o processo de desidratação. 

Em relação ao teor de cinzas, os resultados mostraram diferença significativa (p < 

0,05) entre o teor do caldo de cana in natura e o caldo de cana em pó com um valor de 

504,35% superior para o caldo de cana em pó. Oliveira (2007) encontrou 0,41% de cinzas no 

caldo de cana in natura.  

A acidez total titulável é uma análise que contribui para determinar a qualidade e 

maturação da matéria-prima, principalmente quando realizada em produtos de origem vegetal 

(MARQUES; ARRUDA; SILVA, 2016). Os resultados da acidez titulável 

apresentaram diferença significativa (p < 0,05) entre o caldo de cana in natura e o liofilizado. 

O caldo de cana liofilizado apresentou ATT maior, aumento de ± 231, 03%, em comparação 

com o caldo de cana in natura, trata-se de um fator desfavorável ao crescimento microbiano 

(OLIVEIRA; AFONSO; COSTA, 2011). Moreira et al. (2013) quando estudaram a acidez da 

polpa da manga in natura e da polpa liofilizada, encontraram também aumento no teor após o 

processo de liofilização. Esses autores mencionam ainda que o maior teor de acidez do pó é 

devido à concentração dos ácidos orgânicos durante o processo de secagem, a mesma 

característica foi observada no estudo de Cavalcante et al. (2018) quando o teor de acidez do 

pó de cajá liofilizada, foi superior ao da polpa in natura.  

 Os sólidos solúveis são responsáveis pelo sabor, sendo os mais importantes os 

açúcares e os ácidos orgânicos. Eles são também um considerável parâmetro de qualidade na 

elaboração de bebidas e condimentos (SEGUÍ et al., 2015). O teor de sólidos solúveis totais 

das amostras in natura e liofilizada diferiu significativamente (p < 0,05). No presente estudo, 

o teor de SST no caldo de cana in natura (19,5 ºBrix) foi superior ao caldo de cana em pó (9,9 

https://www-sciencedirect.ez74.periodicos.capes.gov.br/topics/food-science/condiment
https://www-sciencedirect.ez74.periodicos.capes.gov.br/science/article/pii/S0963996918303260#bb0210
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ºBrix). O SST no caldo de cana in natura está de acordo com os padrões estabelecidos pelo 

Ministério da Agricultura, Pecuária e Abastecimento (MAPA), que determina que o valor 

mínimo de SST seja de 14 ºBrix a 20 ºC (BRASIL, 2018). De acordo com Brieger (1968) 

valor de Brix acima de 18 indica que ocorreu uma maturação adequada da cana-de-açúcar. 

Chitarra e Chitarra (2005) mencionam que o teor de açúcares geralmente constitui cerca de 

85% do teor de sólidos solúveis, assim, sucos in natura com teores de SST elevados são 

preferidos pelos consumidores (NASCIMENTO; CARDOSO; COCAZZA, 2014). Lee et al. 

(2018) estudaram as propriedades físico-químicas, nutricionais de alguns açúcares comerciais 

refinados e não refinados e encontraram um valor de 9,93 ºBrix para o açúcar não refinado, 

valor semelhante ao encontrado neste estudo, para o caldo de cana liofilizado, mesmo que em 

ambos os trabalhos os métodos de extração das amostras foram diferentes. 

O manuseio no campo e o estado de maturação da cana-de-açúcar afetam o pH dos 

sucos de frutas e vegetais (MENDIETA et al., 2016). O pH é um parâmetro que auxilia a 

avaliação da acidez titulável e o estado de conservação de um produto alimentício, é também 

um parâmetro importante na limitação dos tipos de micro-organismos capazes de se 

desenvolver (QUEIROZ; ABREU; OLIVEIRA, 2012). O teor de pH das duas amostras não 

apresentou diferença significativa (p < 0,05), os níveis variaram de 5,26 a 5,28. Os alimentos 

são classificados em função de seu pH, pode-se afirmar então, que as amostras do caldo de 

cana in natura (5,26) e caldo liofilizado (5,28) são poucos ácidas (pH > 4,5) (GAVA; SILVA; 

FRIAS, 2008). 

O caldo de cana in natura apresentou aw de 0,980 e o caldo de cana liofilizado aw de 

0,352, caracterizando diferença significativa entre as amostras (p < 0,05). Theodorovski et al. 

(2014) obtiveram 1,00 de atividade de água no caldo de cana in natura (valor da aw da água 

pura) e 0,260 para o caldo de cana liofilizado. Como a aw do caldo de cana-de-açúcar in 

natura é mais elevada, sua vida útil é mais curta, pois pode ocorrer deterioração microbiana e 

oxidativa (GÓMEZ-NARVÁEZ et al., 2019). Kha, Nguyen e Roach (2010) destacam que o 

crescimento microbiano em alimentos é evitado quando a atividade da água é menor que 0,6, 

ou seja, a deterioração do pó, provocada por microrganismos e reações bioquímicas, pode ser 

prevenida em aw inferior a 0,6 (TANG; YANG, 2004). Portanto, percebe-se que no presente 

estudo o caldo de cana em pó apresentou aw de 0,352, apresentando um decréscimo de 

66,83% no valor da aw do caldo para o pó da cana-de-açúcar, evidenciando que o processo de 

liofilização foi eficiente no tocante à remoção da água livre da amostra, e que o produto 

obtido é microbiologicamente estável.  

https://www-sciencedirect.ez74.periodicos.capes.gov.br/science/article/pii/S0260877419301013#bib50
https://www-sciencedirect.ez74.periodicos.capes.gov.br/science/article/pii/S0308814619313664#!
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 A cor das amostras mostrou um aumento significativo na luminosidade, apresentando 

diferença significativa entre as amostras (p < 0,05). O caldo in natura e o pó apresentaram 

valores de 12,1 e 59,46, respectivamente (aumento de 391,40%). O valor de L* foi superior 

para o pó, apresentando coloração mais clara. Um aumento na luminosidade do caldo de cana 

para o pó liofilizado foi observado no estudo de Theodorovski et al. (2014), sendo que os 

valores encontrados por esses autores foram iguais a 16,85 para o caldo de cana in natura e 

83,03 para o caldo de cana liofilizado. No entanto, os valores de L* obtidos por Asikin et al. 

(2016) e por Lee et al. (2018), para açúcar mascavo (26,26 – 35,61) foram muito inferiores, 

ou seja, as amostras apresentaram colocaração mais escura, em comparação com o resultado 

obtido no pó liofilizado de cana-de-açúcar do presente estudo, possivelmente devido aos 

diferentes métodos utilizados para obtenção dos produtos. Asikin et al. (2016) afirmaram que 

a formação de compostos de pigmentos de cor escura é ocasionada pelo aumento da 

temperatura utilizada durante o processo de obtenção do açúcar mascavo. 

 O parâmetro a* diferiu estatísticamente entre as amostras (p < 0,05). Nas duas 

amostras analisadas foram observados valores negativos para o parâmetro a*, indicando que 

não houve tonalidade da cor vermelha nas amostras analisadas. A amostra do caldo de cana 

liofilizado apresentou acréscimo de 43,75% em relação à amostra in natura. Além disso, os 

sucos de cana-de-açúcar apresentam uma aparência turva e uma coloração que varia da cor 

parda a verde escura, essa tonalidade é devido parcialmente aos compostos fenólicos 

presentes (DUARTE-ALMEIDA et al., 2007).  

 Também foi observada uma diferença significativa entre as amostras (p < 0,05) para o 

parâmetro b*. O caldo de cana para o pó mostrou aumento de 213,29%, evidenciando que o 

pó possui coloração mais amarelada em comparação com o caldo de cana in natura, após o 

processo de liofilização.  

 Apesar da combinação dos parâmetros L*, a* e b* ser importante na análise da cor de 

um produto, para o pó liofilizado o parâmetro b* é um dos mais significativos a ser utilizado 

para verificar as diferenças de cor resultantes após os processos de secagem (CAPARINO et 

al., 2012).  

 A solubilidade é um dos atributos de qualidade observada pelos consumidores em 

produtos desidratados. É também o critério mais confiável para avaliar o comportamento do 

pó quando dissolvido em água, além de estar relacionada com a estabilidade da mistura a qual 

tem a capacidade de manter-se em mistura homogênea com a água (CAPARINO et al., 2012). 

Segundo Mishra, Mishra e Mahanta (2014), a solubilidade dos pós é afetada pelo tipo de 

processo de secagem utilizado, mas não pela temperatura de processo, e que possivelmente 

https://www-sciencedirect.ez74.periodicos.capes.gov.br/science/article/pii/S0308814619313664#b0010
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está relacionada ao processo de congelamento e à aplicação de vácuo, os quais geram 

produtos amorfos altamente solúveis. A solubilidade de 100% do caldo de cana liofilizado 

encontrada no presente estudo foi satisfatória, de acordo com Vera-Gutiérrez et al. (2019), 

essa característica é de fundamental importância para a aceitação do consumidor, pois maior 

capacidade de dissolução reduz o tempo de preparação das bebidas, esses autores encontraram 

solubilidade de 79,77% e 65,96% em amostras de açúcar mascavo, enquanto que Ribeiro, 

Costa e Afonso (2016) e Caparino et al. (2012) encontraram valores de solubilidade de 

94,08% para acelora liofilizada, e 89,70% de solubilidade da polpa de manga em pó obtida 

por liofilização, respectivamente. 

 

5.2 CONCENTRAÇÃO DE MINERAIS PRESENTES NO CALDO DE CANA IN NATURA 

E NO CALDO DE CANA LIOFILIZADO 

 

 Os teores de minerais presentes no caldo de cana in natura e no pó do caldo de cana-

de-açúcar obtidos por liofilização são apresentados na Tabela 9. É possível verificar que 

houve diferença significativa entre as amostras (p < 0,05), observa-se que devido à 

desidratação e a concentração ocorrida durante o processo de liofilização, os valores obtidos 

para os teores de minerais no pó foram superiores. 

  

Tabela 9 – Resultados do teor de minerais do caldo de cana in natura e do caldo de cana 

liofilizado 

 

Análises Caldo de cana in natura Caldo de cana liofilizado 

Cálcio  (mg.kg-1) 

Ferro (mg.kg-1) 

Potássio (mg.kg-1) 

Magnésio (mg.kg-1) 

Cobre (mg.kg-1) 

Níquel (mg.kg-1) 

Chumbo (mg.kg-1) 

Cádmio (mg.kg-1) 

116,2 ± 1,4b 

24,63 ± 0,17b 

118,27 ± 5,80b 

91,39 ± 0,89b 

0,30 ± 0,01b 

Ausente 

Ausente 

Ausente 

652,4 ± 26,9a 

68,61 ± 28,17a 

552,30 ± 45,33a 

470,49 ± 26,10a 

2,76 ± 0,62a 

Ausente 

Ausente 

Ausente 

*Letras diferentes na mesma linha indicam diferenças estatísticas significativas (p < 0,05) entre as amostras. 

Fonte: Elaborado pela autora, 2019. 

  

 Theodorovski et al. (2014), obtiveram valores médios de cálcio de 227 mg.Kg-1 para o 

caldo de cana in natura e 594 mg.Kg-1 para a amostra liofilizada. Nogueira et al. (2009), 

encontraram 2,30 e 31,0 mg.Kg-1 de ferro em melados fabricados com caldo de cana. 



48  

 A amostra do caldo de cana em pó apresentou aumento médio de 461,45 % para o 

cálcio, 178,56% para o ferro, 414,81% para o magnésio, 366,98% para o potássio, 820% para 

o cobre. O teor de magnésio encontrado no caldo de cana liofilizado foi próximo aos valores 

encontrados no estudo de Lee et al. (2018), os valores alcançados por esses autores foram de 

490,01 mg/kg para o açúcar de cana não refinado e 485, 80 mg/Kg para o açúcar não refinado 

preto.  

Singh (2008) corrobora que o caldo de cana apresenta vitaminas e minerais 

importantes para o organismo humano e menciona que o cálcio, magnésio, selênio, potássio e 

ferro, presentes em quantidades significativas em subprodutos de caldo de cana-de-açúcar, 

têm efeitos importantes sobre a saúde (formação dos ossos, prevenindo doenças como o 

raquitismo e a osteoporose, fortalecem o sistema nervoso, relaxam os músculos, fortalecem os 

vasos sanguíneos, atuam como antioxidantes, antianêmicos e antialérgicos etc).  

No entanto, os constítuintes do solo e fatores agroecológicos estão intimamente 

ligados à composição mineral de um vegetal, sendo influcienciados também pela latitute e 

longitute (GUERRA; MIJUCA, 2010; FORSTER et al., 2002). 

 Os níveis de níquel, cádmio e chumbo ficaram abaixo do limite de detecção, ou seja, 

tanto o caldo de cana in natura como o caldo de cana liofilizado, não possuem contaminação 

por esses metais. Um estudo de caso realizado sobre diversos produtos alimentícios no Brasil 

(por exemplo, batata, trigo, milho, soja e arroz) demonstrou que as concentrações de metais 

presentes (por exemplo, Cd, Pb) nessas culturas não impõem implicações para a saúde 

humana (CORGUINHA et al., 2012). 

 

5.3 COMPOSTOS FENÓLICOS 

 

 Na Tabela 10 são apresentados os resultados obtidos para a quantificação de 

compostos fenólicos.  

 

Tabela 10 – Resultados do teor de compostos fenólicos do caldo de cana in natura e do caldo 

de cana liofilizado 

 

Análise Caldo de cana in natura Caldo de cana liofilizado 

Compostos fenólicos 

(mg EAG/g) 

 

1,35±0,09b 

 

4,65±0,15a 

*Letras diferentes na mesma linha indicam diferenças estatísticas significativas (p < 0,05) entre as amostras. 

Fonte: Elaborado pela autora, 2019. 

 

https://www-sciencedirect.ez74.periodicos.capes.gov.br/science/article/pii/S2212429218308071#bib25
https://www-sciencedirect.ez74.periodicos.capes.gov.br/topics/earth-and-planetary-sciences/foodstuff
https://www-sciencedirect.ez74.periodicos.capes.gov.br/science/article/pii/S0160412018327971#bb0140
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 Como mostra a Tabela 10, houve diferença significativa entre as amostras (p < 0,05), 

sendo que o maior CF foi encontrado no caldo de cana liofilizado, apresentando aumento 

médio de 244,44%. A liofilização preserva a composição fenólica devido as condições mais 

brandas de secagem (MARTESKA, 2014).  

 Os CF são responsáveis não apenas pelas tonalidades das frutas e vegetais (WANG et 

al., 2017), nos alimentos, eles conferem aroma, adstringência e estabilidade oxidativa 

(MANACH et al., 2004; SHAHIDI, 2004). Os CF presentes na cana-de-açúcar têm sido 

utilizado tradicionalmente para interesse tecnólogico do açúcar e subprodutos, sendo 

responsáveis pela tonalidade da cor nos produtos da cana-de-açúcar (JÁFFE, 2015). 

 Molina-Cortés et al. (2019) consideram que os sucos ou caldo de cana ou guarapa de 

cana-de-açúcar possuem compostos fenólicos totais de 2,67±0,04 mg GAE/g.  

  

5.4 MICROSCOPIA ELETRÔNICA DE VARREDURA (MEV) 

 

Na Figura 3 são apresentadas as imagens resultantes das diferentes amostras com 

aumento de 200 e 500 vezes. 

 

Figura 3 - Micrografias eletrônicas de varredura do pó de caldo de cana-de-açúcar liofilizado  

(A com aumento de 200x e B com aumento de 500x) e após determinação da 

umidade em estufa a 105 ºC (C com aumento de 200x e D com aumento de 500x) 

 

Fonte: Elaborado pela autora, 2019. 
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Pelos resultados observa-se que o pó obtido pelo processo de liofilização apresentou 

superfície com característica rugosa, heterogênea e com tendência a apresentar 

microporosidades e ter característica amorfa.  

O material sólido amorfo é caracterizado por congelamento brusco do material, ou 

conversão sólida direta e/ou precipitação rápida. Como ocorre um congelamento rápido antes 

do processo de liofilização, não ocorre a cristalização dos solutos. Então, no final do processo 

de liofilização, os solutos que não cristalizam são convertidos em sólidos amorfos. Isso ocorre 

quando a temperatura desce abaixo da temperatura de transição vítrea (Tg) do soluto devido à 

sublimação do solvente (EINFALT; PLANINSEK; HROVAT, 2013). 

Acredita-se que além do processo de liofilização, a possível característica amorfa do 

pó de caldo de cana-de-açúcar seja consequência do elevado teor de açúcares, como 

observado no estudo sobre lichia (DUARTE, 2018).  

Por sua vez, o pó que passou pela análise de umidade utilizando-se estufa a 105 ºC 

apresentou superfície sólida, lisa e compacta. 

 

5.5 ISOTERMAS DE ADSORÇÃO 

 

Na Tabela 11 são apresentados os valores dos parâmetros obtidos após os ajustes dos 

diferentes modelos matemáticos para cada temperatura analisada. A Tabela 12 mostra os 

valores obtidos para os diferentes índices estatísticos obtidos após cada ajuste.  

 

Tabela 11 – Sumário dos resultados obtidos após o ajuste dos diferentes modelos matemáticos 

às isotermas de adsorção do caldo de cana-de-açúcar liofilizado para as 

temperaturas de 20, 25 e 30 ºC 

 

Temperatura 20 ºC 

Modelo Parâmetros Estimativa Erro Padrão Valor de p  

 

GAB 

Xm 3,410 9,742 0,395 

C -5,990x107 8,793x1014 1,000 

K 1,045 1,698 9,450x10-6 

 

BET 

Xm 4,535 1,585 0,065 

C -5,018x107 1,290x1015 1,000 

n 6,048 1,819 0,045 
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Tabela 11: continuação 

Halsey 
a 1,965 0,530 0,021 

b 1,393 0,131 0,001 

Henderson 
a 0,552 0,0842 0,008             

b 0,350 0,0382 0,000 

Oswin 
a 3,584 0,953 0,019 

b 1,274 0,124 0,000 

Smith 
a -19,718 9,333 0,102 

b -72,743 13,932 0,006 

Temperatura 25 ºC 

 

GAB 

Xm -1,938 1,778 0,355 

C 0,964 1,049 0,426 

K 33,674 977,297 0,975 

 

BET 

Xm 3,010 9,800 0,779 

C 5,012 60,630 0,939 

n 7,608 24,080 0,773 

Halsey 
a 1,125 0,565 0,117 

b 2,506 0,813 0,037 

Henderson 
a 0,579 0,209 0,051 

b 0,253 0,093 0,053 

Oswin 
a 2,853 2,779 0,363 

b 2,165 0,743 0,044 

Smith 
a -16,740 10,680 0,192 

b -90,890 22,860 0,016 

                                                      Temperatura 30 ºC 

 

GAB 

Xm 2,345 1,685 0,258 

C -3,430x107 6,919x1014 1,000 

K 1,185 4,213 9,870x10-5 

 

BET 

Xm 0,982 4,015 0,823 

C 52,721 700,504 0,945 

n 0,157 8,544 0,986 

Halsey 
a 1,920 0,219 0,000 

b 1,679 0,099 7,160x10-5 



52  

Tabela 11: continuação 

Henderson 
a 0,323 0,0252 0,000 

b 0,450 0,0241 4,810x10-5 

Oswin 
a 5,525 0,473 0,000 

b 1,362 0,073 4,980x10-5 

Smith 
a -13,203 2,287 0,00447 

b -64,839 5,941 0,00040 

Fonte: Elaborado pela autora, 2019. 

 

Tabela 12 – Índices estatísticos obtidos após ajuste dos diferentes modelos matemáticos às 

isotermas de adsorção do caldo de cana-de-açúcar liofilizado para as 

temperaturas de 20, 25 e 30 ºC 

 

Temperatura 20 ºC 

Modelo R2 E% RMSE MAE AIC BIC 

GAB 0,976 42,822 3,768 3,299 40,947 40,114 

BET 0,952 61,623 5,409 4,551 45,284 44,451 

Halsey 0,988 20,242 2,588 2,410 34,437 33,813 

Henderson 0,989 21,342 2,636 1,783 34,659 34,034 

Oswin 0,989 25,962 2,593 2,279 34,459 33,835 

Smith 0,872 73,129 8,335 7,004 48,472 47,848 

Temperatura 25 ºC 

GAB 0,948 29,341 4,964 3,903 44,254 43,421 

BET 0,943 30,381 5,224 4,022 44,866 44,033 

Halsey 0,939 30,497 5,437 4,127 43,345 42,721 

Henderson 0,937 44,483 5,635 4,586 43,775 43,149 

Oswin 0,939 36,830 5,525 4,342 43,539 42,915 

Smith 0,798 88,754 9,809 8,251 50,428 49,803 

Temperatura 30 ºC 

GAB 0,977 31,693 1,497 1,204 29,868 29,035 

BET 0,987 20,578 1,110 0,933 26,282 25,449 

Halsey 0,992 20,242 0,921 0,706 22,035 21,410 

Henderson 0,993 17,949 0,803 0,629 20,395 19,770 

Oswin 0,993 18,962 0,829 0,622 20,780 20,156 

Smith 0,968 24,186 1,770 1,375 29,884 29,259 
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Fonte: Elaborado pela autora, 2019. 

 

Observa-se nas Tabelas 11 e 12, que os modelos matemáticos de Halsey, Henderson e 

Oswin, em geral, foram considerados como sendo os mais adequados para reproduzir os 

dados experimentais das isotermas de adsorção do caldo de cana-de-açúcar liofilizado para 

todas as temperaturas. A única exceção foi a temperatura de 25 °C, na qual, o modelo mais 

adequado foi o de Henderson, e para a temperatura de 30 ºC o modelo de Smith foi. Por outro 

lado, os modelos de GAB e BET e consideramos o modelo de Smith, não foram adequados 

para nenhuma temperatura, pois o valor de p (p < 0,05) dos parâmetros desses modelos foram 

maiores que 0,05, o que indica que esses parâmetros não são significativos. Este resultado 

pode ser comprovado pelos altos valores dos erros-padrão. 

Os valores de coficientes de variação (R2) para a temperatura de 20 ºC variaram de 

0,872 a 0,989, para a temperatura de 25 ºC variaram de 0,798 a 0,948, e para a temperatura de 

30 ºC os valores variaram de 0,968 a 0,993. Já os erros médios relativos (E) variaram de 

21,342 a 73,129% para a temperatura de 20 ºC, de 29,341 a 88,754% para a temperatura de 25 

ºC, e para a temperatura de 30 ºC os valores variaram de 17,949 a 31,693%. 

Para ilustrar os comportamentos dos ajustes dos diferentes modelos aos dados 

experimentais, as Figuras de 4 a 6 apresentam as curvas obtidas e os respectivos intervalos de 

95% de confiança e predição. 

 

Figura 4 – Ajustes obtidos com os modelos de Halsey (a), Henderson (b) e Oswin (c) com 

intervalos de 95% de confiança e predição para a temperatura de 20 ºC 

 

  (a) 

 

   (b) 
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  (c) 

 

Fonte: Elaborado pela autora, 2019. 

 

Figura 5 – Ajustes obtidos com os modelos de GAB (a), BET (b), Halsey (c), Henderson (d) e 

Oswin (e) com intervalos de 95% de confiança e predição para a temperatura de 

25 ºC  

 

 

      (a) 

 

    (b) 

 
      (c) 

 

    (d) 
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        (e) 

 
Fonte: Elaborado pela autora, 2019. 

 

Figura 6 – Ajustes obtidos com os modelos de Henderson (a) e Oswin (b) com intervalos de 

95% de confiança e predição para a temperatura de 30 ºC  

 

     (a) 

 

        (b) 

 
Fonte: Elaborado pela autora, 2019.  

 

Pode-se observar na Figura 4 que para valores de aw entre 0,6 e 0,88 a incerteza nas 

previsões dos modelos é ligeiramente superior. Na Figura 5 (temperatura de 25 °C), a 

incerteza é bem superior para todos os modelos. Entretanto, os modelos de Halsey, Henderson 

e Oswin apresentam um bom ajuste para valores baixos de aw. Por outro lado, para uma aw 

mais alta nenhum modelo apresenta um bom ajuste. Na Figura 6 é possível observar que os 

modelos de Henderson e Oswin apresentam ajuste bem homogêneo para todas as faixas de 

atividade de água. Portanto, a partir das Figuras de 4 a 6, é possível concluir que os melhores 

ajustes foram obtidos para a temperatura de 30 ºC. 

 Não foram encontrados estudos com isotermas de adsorção de caldo de cana 

liofilizado. Entretanto, Ribeiro, Costa e Afonso (2016), Oliveira e Costa e Afonso (2014) 

observaram que o modelo de BET apresentou o melhor ajuste para adsorção da polpa de 
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acerola liofilizada e para o pó de cajá liofilizado, respectivamente. Polamarasetty, Das e Das 

(2009) estudaram as isotermas de adsorção do açúcar mascavo e Moreira et al. (2013) 

analisaram a polpa de manga liofilizada, esses autores verificaram que o modelo GAB 

promoveu o melhor ajuste para esses produtos. Já Alcântara et al. (2009) obtiveram, para as 

isotermas do pedúnculo seco de caju, melhores ajustes para o modelo de GAB seguido pelo 

modelo de BET. Santos et al. (2014), verificaram que o modelo de Henderson apresentou o 

melhor ajuste em todas as temperaturas avaliadas para o pó de goiaba obtido através do 

secador por pulverização. Jain et al. (2010) observaram que melhores ajustes foram obtidos 

para os modelos de Oswin e Henderson para as isotermas de adsorção de mamão desidratado 

osmoticamente.  

Os ajustes dos modelos matemáticos de GAB e BET utilizados para a descrição das 

isotermas têm uma fundamentação mais mecanística em relação aos demais (ANDRADE; 

LEMUS; PÉREZ, 2011). Esses modelos se baseiam no conceito de umidade na monocamada 

(Xm), na qual, a quantidade de água é altamente adsorvida em locais específicos na superfície 

do alimento sendo este um parâmetro importante para avaliação da estabilidade dos alimentos 

(CONCEIÇÃO; FERNANDES; RESENDE, 2016; PAVAN; SCHMIDT; FENG, 2012). 

Observa-se que o valor de Xm de GAB no presente estudo não pode ser avaliado, pois 

apresentou erros elevados para todas as temperaturas consideradas e não apresentou um 

padrão bem definido conforme a temperatura aumentou (ver Tabela 11). Verma, Shah e 

Mahajani (2019), Ribeiro, Costa e Afonso (2016), Moreira et al. (2013) e Alcântara et al. 

(2009) obtiveram que os valores do parâmetro Xm aumentaram com o aumento da 

temperatura. Considerações análogas valem para os demais parâmetros dos modelos de GAB 

e BET. 

As isotermas de adsorção do caldo de cana-de-açúcar liofilizado obtidas 

experimentalmente no presente estudo são classificadas como sendo do tipo III (ver Figura 2 e 

Tabela 3). De acordo com a classificação de Braunauer (ANDRADE; LEMUS; PÉREZ, 

2011), as isotermas do tipo III apresentam formato de “J”, e são características de alimentos 

ricos em compostos solúveis como açúcares (AL-MUHTASEB; MCMINN; MAGEE, 2002). 

Isotermas com essas características foram obtidas por Verma, Shah e Mahajani (2019) e 

Polamarasetty, Das e Das (2009) em açúcar mascavo, Pedro; Telis-Romero e Telis (2010) em 

polpa de maracujá, Ribeiro, Costa e Afonso (2016) no estudo das isotermas da acerola 

liofilizada. 

A Figura 7 apresenta os ajustes dos seis modelos matemáticos aos dados das isotermas 

de adsorção do caldo de cana liofilizado para as três temperaturas consideradas. A construção 

http://www.scielo.br/scielo.php?script=sci_arttext&pid=S1415-43662016000300269#B2
http://www.scielo.br/scielo.php?script=sci_arttext&pid=S1415-43662016000300269#B2
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das isotermas ocorreu num período entre 11 a 14 dias dependendo da temperatura. Este 

período para alcançar o equilíbrio higroscópico foi um pouco superior ao observado por 

Verma, Shah e Mahajani (2019) que levaram 10 dias para gerar isotermas de adsorção do 

açúcar mascavo. Entretanto, Verma et al. (2019) estudaram as isotermas do açúcar mascavo 

em pó e e do açúcar mascavo em bloco sólido e o tempo para as amostras alcançarem o 

equilíbrio foi de aproximadamente 30 dias. 

 

Figura 7 – Isotermas de adsorção do caldo de cana-de-açúcar liofilizado para os modelos de  

GAB, BET, Halsey, Henderson, Oswin e Smith, para as temperaturas de 20 ºC (a), 

de 25 ºC (b) e 30 ºC (c) 

 

(a) 

 

(b) 

 

(c) 

 

Fonte: Elaborado pela autora, 2019. 

 

Para a temperatura de 20 ºC, os valores da atividade de água variaram de 0,371 a 

0,908, enquanto que para a temperatura de 25 ºC, a atividade de água variou de 0,276 a 0,791 

e para a temperatura de 30 ºC, os valores obtidos para a atividade de água ficaram entre 0,396 
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e 0,780. De uma forma geral, pelas barras de erros, observa-se que para valores mais baixos 

de aw, a incerteza foi menor.  

Além disso, como é possível notar-se pelo formato das curvas para valores de aw 

inferiores a cerca de 0,500, a variação da umidade de equilíbrio era pouco sensível à variação 

da atividade de água sendo que esse comportamento mudou para valores superiores devido à 

maior inclinação das curvas. Polamarasetty, Das e Das (2009), estudaram as isotermas de 

adsorção do açúcar mascavo às temperaturas de 25 ºC e 35 ºC e observaram o mesmo 

fenômeno. Oliveira, Afonso e Costa (2011) encontraram valores similares, pois o sapoti 

liofilizado teve aumento evidente no teor de água de equilíbrio com atividade de água 

superior a 0,57. 

 Estes resultados mostram que em ambientes com umidade relativa acima de 50% é 

necessário ter cuidado durante a manipulação e armazenamento do pó de caldo de cana-de-

açúcar (SANTOS et al., 2014). Pois, de acordo com Ferreira e Pena (2003) um aumento na 

umidade do produto favorece a proliferação de micro-organismos, bem como o 

desencadeamento de reações indesejáveis. E quando o pó liofilizado for exposto a umidade 

superior a 50%, o seu armazenamento deve ser realizado com o uso de embalagens que 

ofereçam resistências para a troca de umidade (CAVALCANTE et al., 2018). 
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6 CONCLUSÕES 

 

Em geral, foi observada diferença significativa (p < 0,05) entre as propriedades físico-

químicas, para o teor de minerais e de compostos fenólicos do caldo de cana-de-açúcar in 

natura e do caldo de cana liofilizado, sendo que as amostras obtidas pelo processo de 

liofilização apresentaram valores superiores. As únicas exceções ocorreram para os sólidos 

solúveis totais, uma vez que o valor obtido para o caldo de cana-de-açúcar in natura foi 

superior ao caldo de cana liofilizado e para o pH que praticamente não teve alteração.  

O pó apresentou menor atividade de água, de fato, é necessário utilizar um processo 

para redução da umidade, apresentou coloração mais amarelada, e alta solubilidade (100%) 

podendo ser reconstituído de maneira rápida e fácil. Dessa maneira, pode-se dizer que o 

processo de liofilização utilizado é uma técnica viável para ser utilizada em caldo de cana-de-

açúcar in natura.  

Entretanto, conforme observado nas curvas de umidade de equilíbrio, o pó liofilizado 

deve ser manipulado e armazenado em ambientes com umidade relativa inferior a 50%. 

As isotermas foram caracterizadas como sendo do tipo III e os modelos matemáticos 

de Halsey, Henderson e Oswin foram os modelos que melhor se ajustaram às isotermas de 

adsorção do caldo de cana-de-açúcar liofilizado e, em geral, os melhores ajustes foram 

obtidos à temperatura de 30 °C.  
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