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RESUMO

Na industria de confeitos, a aeracdo é utilizada para produzir uma variedade de
produtos tais como balas mastigaveis, marshmallow e recheios, dependendo da
densidade aparente obtida que pode variar de 0,2 a 1,0g/cm?®. O objetivo deste estudo
foi avaliar a interacdo entre as proteinas da clara de ovo e hidroxipropilmetilcelulose
(HPMC) na densidade aparente e atividade de agua da mistura multicomponente de
acucares, tendo este sistema como modelo para os estudos dos produtos aerados,
através do planejamento fatorial fracionario 2** para verificar os efeitos das variaveis
independentes (concentracdo total de polimeros de 2,0 a 6,0%, proporgdo
proteina:HPMC de 5:1 a 15:1, so6lidos soltveis de 78 a 82 °Brix e temperatura de 70 a
90 °C) sobre as variaveis dependentes (densidade aparente e atividade de &gua). O
pH foi mantido constante a 3,0. A propor¢do e concentracdo total de polimeros,
contetdo de solidos soluveis e temperatura apresentaram efeito estatisticamente
significativo (p<0,1) na resposta densidade aparente. Um aumento na propor¢cédo de
polimeros de 5:1 a 15:1 e concentragdo total dos mesmos de 2,0 a 6,0%, resultaram
em uma diminuicdo da densidade aparente; enquanto que, o aumento dos solidos
solUveis de 78 a 82 °Brix e da temperatura de 70 a 90 °C observou-se um aumento na
densidade aparente. Para a resposta atividade de agua, 0s aumentos na concentracao
total de polimeros e sélidos solluveis resultaram em uma diminuicdo da atividade de
agua; por outro lado, o aumento na proporcao proteina:HPMC aumentou o valor de
atividade de 4gua. A temperatura ndo apresentou efeito estatisticamente significativo
(p<0,1).
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ABSTRACT

In the confectionery industry, aeration is used to produce a range of products such as
pulled sugar, marshmallows, nougat and fillings in which the density ranges from 0,2 to
1,0g/cm®. The aim of this study was to evaluate the interaction between egg white
protein and Hydroxypropylmethylcellulose (HPMC) on the density and water activity of
multicomponent mixture of sugars, which is a model for studies of aerated products. By
through 2** fractional factorial design it was studied effects of the independent
variables (total polymers concentration of 2.0 to 6.0%, protein:HPMC ratio of 5:1 to
15:1, soluble solid of 78 to 82 °Brix and temperature from 70 to 90 °C) on the density
and water activity. The pH was maintained constant at pH 3.0. The ratio and total
concentration of polymers, solid soluble content and temperature showed a statistically
significant effect (p<0.1) on the response density. The increasing of the ratio from 5:1
to 15:1 and of the total concentration of polymers from 2.0 to 6.0% resulted in a
decrease in the density, increasing soluble solid from 78 to 82 and temperature from 70
to 90 °C, increases the density of the samples. For the response water activity, an
increase in the total concentration of polymers and soluble solid contend resulted in a
reduction of water activity, whereas an increase in the ratio protein:HPMC increases

water activity. The temperature did not show statistically significant effect (p<0.1).

INTRODUCAO

Nos confeitos aerados, a espuma pode ser produzida pela aeracdo de xaropes
de acuUcares, sendo estabilizada pela adicdo de agentes de aeracdo (JACKSON,
1995). Ainda de acordo com o autor, inicialmente a espuma é formada lentamente com
a formacdo de grandes bolhas de ar, que com o batimento sdo progressivamente
gquebradas em tamanhos menores até atingir uma densidade aparente O6tima.
Espumas séo representadas na industria de alimentos na forma de pées, bolos,
cookies, merengues, nougats, sorvetes etc. (CAMPBEL & MOUGEOQOUT, 1999).

Um dos fatores importantes, que afeta o grau de aeracado, é o teor de solidos,
pois quanto maior o teor, maior a dificuldade na aeracdo (MANSVELT, 1970). A
capacidade de incorporacao de ar no xarope de agucares pode variar com o conteudo
de solidos, com os tipos e as concentracdes dos agentes de aeracdo e de agucares,
com o tempo de batimento, temperatura e com a velocidade de batimento (QUEIROZ
et al., 2003).
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Em produtos aerados, as proteinas sdo ingredientes comuns que atuam como
emulsificante, gelificante e agente de aeracdo. A forca motriz da proteina para
adsorcdo na interface ar-agua é a interacao hidrofobica/hidrofilica das proteinas com a
agua e a intensidade desta interacédo depende do pH (THAKUR, et al., 2006).

O polissacarideo hidroxipropilmetilcelulose (HPMC) é composto por cadeia de
glicose com ligacdes B-1,4 (PEREZ et al., 2007). O HPMC apresenta propriedades
emulsificantes significativas (SARKAR, 1984) e de estabilizacdo de espumas e
emulsdes, juntamente com capacidade de retengcdo de agua e de aumento de
viscosidade (DICKINSON, 2003). Em altas concentragfes, o polissacarideo comega a
dominar as propriedades de interface. As caracteristicas elasticas deste polissacarideo
melhoram a for¢a da interface que potencialmente resultara em espumas mais
estaveis.

A natureza e a for¢a da interacdo proteina-polissacarideo em solu¢édo e na
interface tém uma influéncia importante nas propriedades de estabilidade das
disperstes e emulsdes (DICKINSON, 1993; DICKINSON & EUSTON, 1991).

Neste trabalho, propds-se desenvolver um produto aerado, o marshmallow,
avaliando a interacdo de proteina e polissacarideo (HPCM), controlando os
parametros de processo, nas propriedades de aeracédo. De acordo com DICKINSON &
GALASKA, (1992), a estrutura da proteina e a natureza da interacdo proteina-
polissacarideo sdo susceptiveis as condi¢cdes do meio, tais como temperatura, forca
ibnica e pH.

Inicialmente, realizou-se um delineamento experimental de mistura, que de
acordo com NETO, SCARMINIO, BRUNS (2002) apud MATUDA (2004) serve para
investigar as propriedades de um sistema multicomponente em funcdo da sua
composicado. Com este delineamento de misturas, péde-se obter um sistema modelo

de agUcares para o estudo do planejamento fatorial fracionario 2**.

MATERIAL E METODOS
Material

Sacarose (agUcar cristal tipo 2G, Guarani S.A., Brasil), xarope de Glicose de
Milho (40 D.E. Cargill Agricola S.A., Brasil) e xarope de acuUcar invertido (taxa de
inversdo 54% Gludex 201, Dulcini S.A., Brasil) foram utilizados para a formacdo do
sistema multicomponentes de acUcares tendo este sistema como modelo para o
estudo de interacdo das proteinas da clara de ovo com o HPMC na formacédo de

espuma. A clara de ovo desidratada foi fornecida pela Salto Alimento LTDA (Salto-SP,
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Brasil) e hidroxipropilmetilcelulose - HPMC (Methocell F-50) por Dow Chemical
Company (Sao Paulo — SP, Brasil). O acido citrico 3M (Merck, Alemanha) foi utilizado

para o acerto do pH. Agua deionizada foi utilizada em todos os ensaios.

Métodos

A patrtir do delineamento de misturas no pH 3,0, definiu-se a mistura de agUcares
(42,5% sacarose, 42,5% xarope de glicose e 15% de acucar invertido) para utilizar
este sistema multicomponente de aclcares como modelo para o estudo da interacdo
proteina-HPMC através da realizacdo de um planejamento fatorial fracionario 2**.

A Tabela 1 apresenta as faixas de variacdo para as variaveis independentes
estudadas e a Tabela 2 o planejamento fatorial fracionario 2** utilizado no estudo das

misturas proteina-polissacarideo.

TABELA 1. Faixas de variacao para as variaveis estudadas no planejamento fatorial fracionario

241, para misturas contendo proteina-HPMC.

Variavel independente -1 0 1
Concentracao total de

polimeros (%p/p) 2 4 6
Proporcéo proteina:HPMC 5 10 15
°Brix 78 80 82

T (°C) 70 80 90

TABELA 2. Planejamento fatorial fracionario 241 para misturas contendo proteina-

polissacarideo.

Concentragdo
Ensaio total de Proporcao Brix T ()
polimeros  proteina:HPMC
(%p/p)
1 -1 -1 -1 -1
2 1 -1 -1 1
3 -1 1 -1 1
4 1 1 -1 -1
5 -1 -1 1 1
6 1 -1 1 -1
7 -1 1 1 -1
8 1 1 1 1
9 0 0 0 0
10 0 0 0 0
11 0 0 0 0

Através do planejamento fatorial fracionario 2** pode-se avaliar o efeito das

variaveis independentes (concentracdo de polimeros, proporcdo de proteina:HPMC,
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Brix da solucdo, temperatura de batimento, pH da proteina) sobre as variaveis
dependentes (densidade aparente e atividade de dgua) no pH 3,0.

As medidas de densidade aparente foram realizadas em intervalos de tempo de
2 minutos em um tempo total de 8 minutos. Com base em testes preliminares,
observou-se que o tempo de batimento de 6 minutos apresentou melhores resultados
de estabilidade. Portanto, neste tempo de batimento foram retiradas amostras para a
determinacdo da atividade de agua.

Com base em testes preliminares, foram escolhidos os parametros de processo:
teor de sdlidos de 78%, 80% e 82%, temperatura da calda de acucares de 70 °C, 80
T e 90 C, velocidade de batimento maxima (posicdo 10), proporcdo proteinas da
clara de ovos:HPMC de 5:1 a 15:1 e tempo de batimento total de 8 minutos para o

levantamento do perfil de densidade aparente em funcéo do tempo de batimento.

Preparo das amostras

Inicialmente, realizou-se a hidratac@o das proteinas , seguindo os parametros
de cada ensaio, com um agitador magnético com aquecimento (marca: lka, modelo:
RCT Basic.); sendo entdo mantidas em refrigeracdo por, no minimo, 12 horas para
maior hidratacdo das claras. Apoés isso, fez-se o ajuste de pH 3,0 com &cido citrico
38,7% p/p. Em seguida, houve a cocgdo de agucares , onde ocorreu a adicao de agua
as misturas de acucares e aguecimento até alcance dos soélidos soluveis estipulados,
com a utilizacdo de Refratdbmetro Manual (marca: Atago, Modelo: HRS 500). A etapa
seguinte foi o resfriamento , no qual as caldas foram resfriadas até as temperaturas de
cada ensaio, verificadas por termdmetro digital (marca: Instrutemp Instrumentos de
Medicdo Ltda. Modelo: Itte350). Depois, determinou-se a pesagem da calda através
de aliguota, colocada em proveta e pesada para a determinacdo da sua densidade
aparente. Apés isso, houve o batimento , as espumas foram produzidas utilizando-se
a batedeira planetéria Kitchen Aid (marca: Whirlpool SA, modelo KEC57) em escala
laboratorial com batedor tipo globo de arame e sob pressdo atmosférica. Utilizou-se a
velocidade méxima (posicdo 10) do equipamento. Como etapa seguinte, houve o
enchimento dos recipientes . A cada 2 minutos, houve suspensdo do batimento e
enchimento dos recipientes cilindricos de volumes conhecidos com a massa da
amostra aerada, evitando-se a entrada de ar no recipiente. O excesso de espuma era
retirado com uma espatula para que fossem obtidas superficies retas e homogéneas.

Esse processo foi realizado rapidamente (em no maximo 2 minutos) para evitar perdas
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de volume. A pesagem, enfim, determinava a massa final das espumas. As amostras
eram pesadas ha temperatura de 80 C, aproximadamen te.

Para a realizacdo dos calculos de densidade aparente da espuma, utilizou-se a
equacao:

d=(m;—my/ V;

Onde d é a densidade aparente, m; € a massa final do recipiente com amostra de
espuma, m, € a massa do recipiente e V, o volume ocupado pela amostra no
recipiente.

A atividade de agua foi medida diretamente em analisador da Aa, de marca
Decagon, série 4TEV, as medidas foram realizadas em triplicata, a temperatura de
25°C.

RESULTADOS E DISCUSSAO

A Tabela 3 apresenta a matriz do planejamento fatorial fracionario 2** com as
respostas de densidade aparente e atividade de &gua. Observa-se que o melhor
resultado para capacidade de aeracdo foi obtido no Ensaio 4, pois possui menor
densidade aparente; enquanto que no Ensaio 5 apresentou a maior densidade
aparente. Em relagcdo a atividade de agua, todos o0s ensaios apresentaram resultados
iguais ou abaixo de 0,75, valores que se encontram em marshmallows na faixa de 0,60
a 0,75, de acordo com BUSSIERE e SERPELLONI (1985).

Tabela 3. Matriz do planejamento experimental fracionario 2*1 e resultados de densidade

aparente (tempo de batimento de 6 minutos) e atividade de agua.

Concentragao
. total de Proporcao . Densidade
Ensaio polimeros  proteina:HPMC °Brix TC) (g/mL) Aw
(%p/p)
1 -1 -1 -1 -1 0,44 0,745
2 1 -1 -1 1 0,44 0,716
3 -1 1 -1 1 0,49 0,754
4 1 1 -1 -1 0,37 0,744
5 -1 -1 1 1 0,67 0,690
6 1 -1 1 -1 0,48 0,690
7 -1 1 1 -1 0,49 0,711
8 1 1 1 1 0,49 0,700
9 0 0 0 0 0,43 0,730
10 0 0 0 0 0,42 0,718
11 0 0 0 0 0,45 0,722

Podem-se visualizar os valores de batimento em funcdo do tempo das

espumas com HPMC na Figura 1. Observa-se que para todos os ensaios, 0 tempo de



6° Congresso Interinstitucional de Iniciacdo Cienti  fica - CIIC 2012
13 a 15 de agosto de 2012— Jaguariana, SP

'y &
5 ¥
Yozeno

batimento 2 minutos apresenta valores de densidade aparente mais altos devido a
menor formacdo de bolhas. Analisa-se, também, que o valor da densidade aparente,
em funcdo do tempo, comeca a aumentar a partir do tempo de batimento 6 minutos.
Isso se deve aos efeitos do tempo de batimento e o0 agente de aeracdo na capacidade
de formacao de espumas. Durante os primeiros 4 minutos de batimento, a densidade
aparente diminui rapidamente devido a incorporacdo de grandes bolhas de ar. Com a
continuacdo do batimento, de 5 a 8 minutos, as grandes bolhas, gradualmente, se
gquebram em menores, resultando no aumento da densidade aparente. O excesso de
batimento resulta em altos valores de densidade aparente, devido a coagulacdo
excessiva das proteinas da clara de ovo na interface ar-agua. Esse resultado esté de

acordo com LAU e DICKINSON (2004), os quais obtiveram efeitos semelhantes.

1,00

=—¢—Ensaio 1
0,80 == Ensaio 2
’_ET Ensaio 3
S 0,60 Ensaio 4
L == Ensaio 5
I 040 :

2 =@ [Ensaio 6
é 0,20 et Ensaio 7
—=—Ensaio 8
0,00 T T T \ 1 Ensaio 9

0 2 4 6 8 10 Ensaio 10

Ensaio 11

Tempo (min)

FIGURA 1. Valores de densidade aparente em funcao do tempo de batimento.

A Tabela 4 apresenta os efeitos das varidveis sobre a densidade aparente e a
atividade de agua das espumas. Na densidade aparente, a concentracdo total de
polimeros (%p/p), a % solidos soluveis e a temperatura apresentaram efeito
estatisticamente significativo (p<0,1), sendo positivo apenas para a % de solidos
solUveis e para a temperatura. Desse modo, quanto maior o teor de sélidos sollveis e
a temperatura, maior a densidade aparente das espumas, ou seja, menor a
capacidade de aeracdo. Por outro lado, quanto maior a concentracdo total de
polimeros (% p/p) e de proporcao proteina:HPMC, menor a densidade aparente do
produto e maior a capacidade de aeracdo. De acordo com as Figuras 2 e 3, 0s
Ensaios 4 e 5 tiveram resultados de densidade aparente de acordo com os efeitos
destas variaveis independentes. Para a resposta da atividade de agua, a concentracao

total de polimeros (% p/p), a propor¢cdo proteina:HPMC e o teor de sélidos sollveis
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tiveram efeito estatisticamente significativo (p<0,1) sendo positiva, apenas, a
propor¢cdo  proteina:HPMC. Isso indica que maiores proporcbes de
proteina:polissacarideo aumenta o valor de atividade de agua, enquanto que maiores
concentracdes totais de polimeros (% p/p) e teor de sélidos soluveis (°Brix) diminuem

a atividade de agua.

TABELA 4. Estimativa dos efeitos para densidade aparente e atividade de agua das espumas

para o planejamento fatorial fracionario.

Densidade (g/mL) Atividade de adgua

Efeito paEé:Zo t(6) p - valor Efeito pz:go t(6) p - valor

Média 0,47 0,01 39,39 0,00000002 0,72 0,002 388,91 0,00000000000002

Concentracao total
de polimeros -0,08 0,03 -2,77 0,032565 -0,01 0,004 -2,92 0,026653
(%plp)
Propor¢do -0,05 0,03 1,70 0,139594 0,02 0,004 3,83 0,008629
proteina:HPMC

OBrix 0,10 0,03 3,55 0,012108 -0,04 0,004 -9,71 0,000068
T (°C) 0,08 0,03 2,86 0,028985 -0,01 0,004 -1,62 0,156781

As Figuras 2 e 3 apresentam as amostras aeradas dos Ensaios 4 e 5 no tempo
zero e apos 30 dias mantidas a 25 + 1 °C. Verifica-se que a amostra do Ensaio 4
possui uma estabilidade maior que a amostra do Ensaio 5 a qual apresenta uma
drenagem do liquido e instabilidade das bolhas de ar com o fenbmeno da cremeacéo
na superficie, além de apresentar a maior densidade aparente.

Ensaio 4

Tempo 0 dias Tempo 30 dias

FIGURA 2. Amostra aerada do Ensaio 4 nos tempos 0 e 30 dias.
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Ensaio 5

Tempo 0 dias Tempo 30 dias

FIGURA 3. Amostra aerada do Ensaio 5 nos tempos 0 e 30 dias.

CONCLUSAO

Através da analise dos efeitos das variaveis independentes sobre as respostas,
€ possivel afirmar que o aumento da concentracdo total de polimeros e proporgéo
proteina:HPMC e a diminuicdo do contetdo de sélidos sollveis e a temperatura de
batimento afetam diretamente a densidade aparente, diminuindo seu valor, e
consequentemente, aumentando a capacidade de aeracdo dos sistemas. Os
valores de atividade de agua, para todos os ensaios, foram dentro do valor esperado
para marshmallow, entre 0,60 e 0,75. Pode-se afirmar, também, que a atividade de
agua é influenciada diretamente pelo aumento do contetdo de sdlidos sollveis, que

diminuem seu valor.
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