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RESUMO

ENDO, Erika, D.Sc., Universidade Federal de Vicosa, setembro de 2010.
Desenvolvimento e aplicacdo de filmes aromatizados para melhoria da
qualidade sensorial de néctar de laranja. Orientadora: Valéria Paula
Rodrigues Minim. Coorientadores: Nilda de Fatima Ferreira Soares e Luis
Antonio Minim.

O suco de laranja processado constitui um dos principais produtos exportados
pelo Brasil, sendo a forma in natura apreciada mundialmente, devido ao aroma
e sabor agradaveis e, também, pela reconhecida qualidade nutricional. No
entanto, o consumidor apresenta certa resisténcia ao suco de laranja
industrializado, fato relacionado as alteragdes sensoriais decorrentes do
processamento. Devido a importancia econémica do produto, do mercado
consumidor cada vez mais exigente e dos problemas encontrados para sua
industrializagdo, diversos estudos vém sendo realizados com o intuito de
prolongar sua vida de prateleira sem comprometer a qualidade sensorial.
Dentro deste contexto, o uso de embalagens aromatizadas apresenta-se como
alternativa potencial para melhorar o aroma do suco de laranja processado,
visto que libera o aroma gradualmente para o produto, além de nado ser
degradado durante o processamento. Diante desta possibilidade, o presente
estudo teve como objetivo desenvolver e avaliar filmes plasticos para
aromatizar o néctar de laranja. Em uma 12 etapa, desenvolveram-se filmes
plasticos de polietileno de baixa densidade (PEBD) incorporados com 0%
(controle), 15% e 20% dos aromas de laranja “idéntico ao natural” e “orange
fruit”, os quais foram avaliados quanto a espessura, alongamento, tensao na
ruptura, modulo de elasticidade, estrutura (microscopia eletronica de
varredura), estabilidade do aroma e quanto a caracterizagdo sensorial (por
meio da analise descritiva quantitativa). Apdés o desenvolvimento e avaliagado
dos filmes, procedeu-se a avaliagdo do néctar de laranja acondicionado com os
filmes desenvolvidos. Nesta etapa, o néctar produzido foi avaliado quanto a
qualidade microbiologica (coliformes e fungos filamentosos e leveduras),
caracteristicas fisico-quimicas (cor, pH, acidez total titulavel, sélidos soluveis

totais e ratio), analise de volateis e caracterizagdo sensorial (perfil sensorial e

Xiv



aceitagao do produto). Os resultados indicaram poucas alteracdes estruturais e
que a extrusdo dos filmes aromatizados foi bem sucedida. Na avaliagao da
estabilidade do aroma e caracterizagdo sensorial, verificou-se que os filmes
perderam o aroma para o ambiente, indicando que necessitam de cuidados
especiais durante a estocagem até o momento do uso. Os resultados obtidos
para os néctares acondicionados com os filmes desenvolvidos demonstraram
que houve estabilidade microbioldgica, pouca alteragdo nas caracteristicas
fisico-quimicas, perda de volateis e alteragbes consideraveis nas
caracteristicas sensoriais, uma vez que as amostras com filmes aromatizados
apresentaram 0s maiores escores para os atributos sabor caracteristico de
suco natural, aroma e sabor de casca, além de apresentarem meédias
hedbnicas superiores a 6,0 (ficando entre os termos “gostei ligeiramente” e
“gostei moderadamente”) no final da estocagem. Desta forma, verifica-se que
os filmes plasticos desenvolvidos tém potencial para aromatizar o néctar de
laranja e melhorar sua qualidade sensorial, sem causar grandes alteragées em

suas caracteristicas fisico-quimicas.
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ABSTRACT

ENDO, Erika, D.Sc., Universidade Federal de Vigosa, September, 2010.
Development and application of flavored films to improve sensory quality
of orange nectar. Adviser: Valéria Paula Rodrigues Minim. Co-Advisers: Nilda
de Fatima Ferreira Soares and Luis Antonio Minim.

Processed orange juice is one of the main products exported by Brazil and the
fresh juice is appreciated worldwide because of the aroma, flavor and nutritional
quality. However, the consumer has a certain resistance to orange juice
industrialized, related to the sensory changes resulting from the
processing. Due to the economic importance of the product, the consumer
market and problems encountered for industrialization, several studies have
been conducted in order to prolong their shelf life without compromising sensory
quality. In this context, the use of flavored packaging is the potential alternative
to improve the flavor of orange juice processed, as it gradually releases the
aroma to the product, besides not being degraded during processing. Given this
possibility, this study aimed to develop and evaluate plastic filims to flavor
orange juice processed. In a 1% step, plastic films of low density polyethylene
(LDPE) were developed and added with 0% (control), 15% and 20% of the
aromas of orange "identical to natural" and "orange fruit", which were
evaluated the thickness, elongation, tensile strength, modulus of elasticity,
structure (scanning electron microscopy), stability of the aroma and sensory
characterization (through the quantitative descriptive analysis). After the
development and evaluation of films, we performed the evaluation of orange
nectar stored with the films developed. In this step, the nectar produced was
evaluated for microbiological quality (coliforms and yeast and mold), physical-
chemical characteristics (pH, titratable total acidity, soluble solids, ratio, and
color), volatiles analysis and sensory characterization (sensory profile and
acceptability of the product). The results indicated little structural change and
that the extrusion of the flavored films was successful. In study of the stability of
the aroma and sensory characterization, it was found that the films have lost the

aroma to the environment, indicating that it is required special care during
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storage until the time of use. The results for the nectars stored with the
developed film showed that there was microbiological stability, little change in
physicochemical properties, loss of volatiles and considerable changes in the
sensory characteristics, since the samples with flavored films showed the
highest scores for flavor characteristic of juice, aroma and taste of peel, and
showed hedonic averages higher than 6.0 (between "liked slightly" and "liked
moderately"”) at the end of storage. Thus, it appears that the plastic films
developed have the potential to flavor orange nectar and improve its sensory

quality, without causing major changes in their physicochemical characteristics.
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INTRODUCAO GERAL

Com uma fruticultura diversificada e uma produg¢ao superior a 35 milhdes
de toneladas de frutas, o Brasil desponta como o terceiro pélo mundial de
fruticultura, sendo, inclusive, o maior produtor e exportador mundial de laranja.
Este citrico, além de ter um grande volume comercializado na forma in natura,
possui cerca de 70% da producio destinada a obtengao de suco concentrado,
um dos principais produtos exportados pelo pais e que corresponde a 80% do
suco de laranja concentrado produzido no mundo (BRASIL, 2010;
ABECITRUS, 2007; OLIVEIRA et al., 2006; NEVES & VAL, 2003).

A despeito do seu sucesso no exterior, no mercado interno observa-se
que a demanda do suco de laranja industrializado ainda € pequena,
demonstrando que necessita de uma cadeia produtiva articulada. Este fato fica
mais evidente quando se compara o0 consumo per capita anual nos Estados
Unidos (aproximadamente 40 L por ano) ao consumo no Brasil, cujo valor
estimado é de somente 20 L anuais, dos quais apenas um litro corresponde ao
suco pasteurizado, indicio de que o maior consumo refere-se a bebida in natura
(NEVES & VAL, 2003).

O consumo do suco de laranja in natura esta relacionado principalmente
a sua qualidade nutricional e sensorial. Entretanto, durante a industrializacao,
as formas tradicionais de producio alteram sensivelmente o aroma e o sabor
da bebida, conferindo-lhe termos descritos como “cozido” e “artificial” (PEREZ-
CACHO & ROUSEFF, 2008; JORDAN, GOODNER & LAENCINA, 2003;
BURGARD, 1995). Tais alteragbes sensoriais caminham contra a atual e
crescente demanda dos consumidores por alimentos saudaveis e com
caracteristica de frescor propria da matéria-prima.

De uma maneira geral, observa-se que o consumo de alimentos e
bebidas esta intimamente relacionado a estimulagdo dos receptores quimicos
humanos associados ao aroma e ao sabor. O aroma de um produto resulta da
combinagdo complexa de centenas de compostos volateis presentes em
diferentes concentragdes. O sabor, por sua vez, € composto pelas sensagdes

advindas do aroma, dos gostos basicos (acido, amargo, doce, salgado e



umami) e das sensacgdes tateis bucais (FRANCO & JANZANTTI, 2004;
BERGER, 1995). No caso do suco de laranja, o sabor resulta do balango entre
0s componentes responsaveis pelo aroma e de outras propriedades, tais como
pH, teor de acucares, entre outros (SELLI, CABAROGLU & CANBAS, 2004).

Devido a importancia econémica do suco de laranja e as dificuldades
encontradas para manter sua qualidade apds o processamento, diversos
estudos foram realizados com o intuito de minimizar as perdas nutricionais e
sensoriais do suco de laranja, gerando novas tecnologias de producgao, tais
como a pasteurizacao a frio, pervaporacao, ultra alta pressdo, osmose reversa,
entre outros (JESUS et al., 2007; PALLET et al., 2005; CAMPQOS, 2004).

Uma alternativa promissora para aromatizar o suco de laranja
processado constitui-se no uso de embalagens ativas incorporadas com aroma,
cuja agao baseia-se na liberagcdo gradual dos compostos ativos para o produto
(BRODY, 2005; AHVENAINEN, 2003; BRODY, STRUPINSKY & KLINE, 2001).
Uma das principais vantagens desta tecnologia baseia-se no fato de os aromas
ndo serem incorporados diretamente ao alimento, fato que evita sua
degradacgao durante o processamento e 0 uso excessivo, além de minimizar o
risco de contaminagao microbiolégica no momento da incorporagéo ao produto.

Desta forma, diante da importancia econémica deste agronegdcio para o
Brasil, do mercado promissor que o suco de laranja representa no pais, dos
desejos do consumidor por alimentos saudaveis e dos novos conhecimentos e
possibilidades relacionados ao uso das embalagens ativas, a realizacdo de
pesquisas focalizando esses aspectos pode oferecer, tanto a industria nacional
de sucos citricos como as empresas produtoras de aromas naturais de laranja,
conhecimentos que contribuirdo para a melhoria da qualidade sensorial do
suco reconstituido no Brasil.

Seguindo esta tendéncia, a presente pesquisa teve como proposta o
estudo de uma alternativa para recompor o aroma do suco de laranja
processado (neste caso, do néctar), fazendo uso da tecnologia de embalagens
ativas e empregando os conhecimentos pertinentes a area da analise sensorial

e ao desenvolvimento de embalagens.
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REVISAO BIBLIOGRAFICA

1- SUCO DE LARANJA

Com mais de 1 milhdo de hectares de plantas citricas em seu territorio, o
Brasil tornou-se, na década de 80, o maior produtor mundial de laranja. A maior
parte desta producéo destina-se a industria do suco, onde se destaca o estado
de S&o Paulo, responsavel por 70% da produgao da laranja e 98% do suco
produzido no pais (ABECITRUS, 2007).

O suco de laranja, de acordo com a legislagao brasileira, € uma bebida
nao fermentada e nao diluida, obtida da parte comestivel da laranja (Citrus
sinensis), por meio de processo tecnologico adequado, devendo possuir como
caracteristicas cor amarela, sabor e aroma proprios e seguir os Padrdes de
Identidade e Qualidade geral para sucos de frutas (BRASIL, 2000). A
composicdo deve obedecer aos niveis estabelecidos pelo Ministério da

Agricultura, Pecuaria e do Abastecimento — MAPA (Tabela 1).

Tabela 1- Composic¢ao obrigatéria do suco integral de laranja

Min. Max.

Solidos soluveis em °Brix, a 20°C 10,5 -

Relagao de solidos soltveis em Brix/acidez em g/100 g de acido citrico anidro 7,0 -

Acucares totais, naturais da laranja (g/100 g) - 13,0
Acido ascérbico (mg/100g) 25,0 -
Oleo essencial % (VN) - 0,035

Fonte: BRASIL (2000)

O consumo do suco de laranja pronto para beber tende a acompanhar o
comportamento verificado para os sucos prontos em geral, um dos mercados
que mais crescem no Brasil e que comegou a ser notado com maior énfase a
partir da chegada da empresa Del Valle ao pais em 1997. Entre 2001 e 2005, o
mercado de sucos prontos cresceu 207,43% no Brasil, crescimento que,

segundo a agéncia ACNielsen, em 2006 se traduziu em numeros, com o setor



movimentando cerca de R$ 930 milhdes correspondentes a venda de 260
milhdes de litros (EMBALAGEMMARCA, 2007).

Apesar desta forte tendéncia a industrializagdo, a participacdo do suco
de laranja processado no mercado interno ainda é timida, correspondendo a
10,5% em 2009 (ABIR, 2010), evidenciando que o suco de laranja € consumido
principalmente na forma in natura, fato que esta intimamente relacionado as
suas caracteristicas sensoriais (sabor agradavel, fresco etc.) e nutricionais,
reconhecido como fonte de vitamina C e de importantes nutrientes
(MIRHOSSEINI et al., 2007; OLIVEIRA et al., 2006; BARBOZA et al., 2003;
SUGAI et al., 2002). Estas caracteristicas podem, no entanto, ser alteradas por
fatores microbiolégicos, enzimaticos, quimicos, fisicos e pelo tipo de processo
adotado na industrializagdo do suco (OLIVEIRA et al., 2006; KIMBALL,
PARISH & BRADDOCK, 2005; JORDAN, GOODNER & LAENCINA, 2003;
CORREA NETO & FARIA, 1999).

De forma geral, a produgado industrial do suco de laranja (Figura 1)
envolve as etapas de lavagem, selegdo e transporte da matéria-prima para a
extracdo do suco. Em uma unica etapa, o fruto é separado em emulsio oleosa,
suco, casca e bagaco. A emulsao € lavada e centrifugada para coletar o dleo,
cujo liquido remanescente é reciclado através do processo. O suco, por sua
vez, é filtrado para a remocao de resquicios da polpa, tratado termicamente e
enviado as unidades de embalagem. A polpa é lavada e filtrada, sendo apés a
lavagem, reincorporada ao suco (KIMBALL, PARISH & BRADDOCK, 2005;
FRANCIS, 2000).
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De acordo com Tribess (2003), no Brasil coexistem quatro formas
principais de processamento utilizadas na produgdo do suco de laranja:
processamento para obtencdo de suco de laranja concentrado congelado
(responsavel pela utilizagado de 72% da produgao nacional do fruto e destinado
principalmente a exportagéo), suco reconstituido, suco natural pasteurizado e
suco de laranja fresco.

O suco concentrado congelado é obtido pela concentracdo do suco a
95°C por 20s, com aplicagdo de vacuo para evitar a exposi¢cao do suco a
temperaturas elevadas. Apos a concentragdo (produto com 65° Brix), a
temperatura é rapidamente abaixada para 10°C e o produto mantido em
tanques de refrigeracdo e homogeneizagdo, onde o aroma € incorporado ao
suco. Apos esta etapa, o produto é bombeado através de trocadores de calor
(resfriamento a —10°C) e acondicionado em tambores forrados com sacos de
polietileno de alta densidade (PEREZ-CACHO & ROUSEFF, 2008; QUEIROZ &
MENEZES, 2005; TRIBESS, 2003).

O suco reconstituido, por sua vez, é preparado a partir do suco
concentrado, adicionado de agua (diluigdo de 65° Brix a aproximadamente 11°
Brix), acucar, aromas, esséncias de laranja ou frutas citricas. Apds a
reconstituicdo, o suco é pasteurizado e acondicionado em embalagens
cartonadas, garrafas de vidro ou de polietileno de alta densidade (PEAD)
(QUEIROZ & MENEZES, 2005; TRIBESS, 2003).

No caso do suco pasteurizado, o suco obtido apdés a extracdo e
centrifugacdo € submetido ao tratamento térmico (UHT (Ultra High
Temperature) — a 150°C por curto periodo ou HTST (High Temperature Short
Time) — a 95°C por 20 s). Neste tipo de processo, o tratamento térmico que
emprega a maior temperatura e menor tempo de processamento (UHT), produz
um produto mais estavel, permitindo o armazenamento em temperatura
ambiente e acondicionado em embalagens cartonadas, enquanto o produto
obtido por HTST possui vida de prateleira, aproximada, de 35 dias sob
refrigeragdo (suco comercializado em embalagens cartonadas, garrafas de

vidro ou de PEAD). Entretanto, o produto gerado pelo processo UHT possui



pouca aceitacdo no mercado devido a forte alteragdo de suas caracteristicas
sensoriais (MCLELLAN & PADILLA-ZAKOUR, 2005; TRIBESS, 2003).

O suco de laranja fresco, por sua vez, ndo recebe tratamento térmico,
fato que confere um produto com caracteristicas sensoriais semelhantes ao da
matéria-prima, uma vida de prateleira extremamente reduzida (cerca de 2 dias
sob refrigeragdo a 8°C — 10°C) e problemas relacionados a qualidade
microbiolégica (RAIMUNDO et al., 2007; TRIBESS, 2003).

Queiroz & Menezes (2005) citam, ainda, o néctar e o refresco, como
bebidas a base de laranja. O néctar de laranja é a bebida ndo fermentada,
obtida da diluicdo em agua potavel do suco de laranja e agucares, podendo ser
adicionada de acidos, devendo conter no minino 51% de suco da fruta. O
refresco ou bebida de laranja € a bebida n&o gaseificada, ndo fermentada,
obtida pela diluicdo em agua potavel do suco de laranja, adicionada de agucar,
devendo conter, no minimo, 30% de suco de laranja.

Segundo Corréa Neto & Faria (1999), esta variedade de sucos de laranja
teve origem nas modificagcbes do mercado brasileiro no inicio da década de 90
e surgiram como resposta a tendéncia de auto-suficiéncia e competitividade
dos norte-americanos, a implantagdo de um programa de estabilidade

econdbmica no Brasil e aos novos habitos dos consumidores.

2- AROMA DO SUCO DE LARANJA

O aroma do suco de laranja € o mais estudado dentre todos os aromas
de frutas citricas, fato que resulta, em parte, da popularidade do suco. Seu
aroma delicado e fresco constitui atributo sensorial fundamental para a
aceitacdo do produto e resulta das combinagdes de varios componentes
odorificos que apresentam relacbes quantitativas interdependentes
(AVERBECK & SCHIEBERLE, 2009; CAVA et al., 2005; WIDDER et al., 2004;
MACCARONE et al.,, 1998 apud. SELLI, CABAROGLU & CANBAS, 2004;
ROBARDS & ANTOLOVICH, 1995). O sabor, por sua vez, deriva de uma
combinacao natural dos compostos volateis com um sistema balanceado de
agucares, acidos e solidos insoluveis (SELLI, CABAROGLU & CANBAS, 2004).



Como este atributo é substancialmente influenciado pelo aroma, compreender
como o aroma é formado (seus constituintes e suas contribuicdes) ou alterado
acaba contribuindo para sua prépria compreensao e melhoria.

Os compostos presentes no aroma do suco de laranja correspondem a
apenas 0,02% do seu peso total, dos quais 75-98% sé&o hidrocarbonetos; 0,6-
1,7% aldeidos; 1% ésteres; 1% cetonas e 1-5% alcoois (YAYLAYAN, 2000;
SIZER et al., 1988 apud. JIA, ZHANG & MIN, 1998; NISPEROS-CARRIEDO &
SHAW, 1990).

Ahmed et al. (1978) apud. Jia, Zhang & Min (1998) mencionam que o
acetaldeido, citral, butirato de etila, limoneno, linalol, octanal e a-pineno séo os
mais representativos para o aroma do suco de laranja, contribuindo com termos
descritos como doce, citrico, floral, verde, casca de laranja etc. Gémez-Ariza,
Garcia-Barrera & Lorenzo (2004) e Robards & Antolovich (1995) também
relatam em seus estudos a importancia desses compostos, mencionando que
podem ser utilizados na autenticacdo do suco de laranja. As estruturas dos

compostos mencionados (com excegao do limoneno) estdo representadas na

Figura 2.
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Figura 2- Estruturas quimicas do acetaldeido (a), citral (cis (b) e trans (c)), linalol (d),

butirato de etila (e), octanal (f) e a-pineno (g).
FONTE: BURDOCK (2002).
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Selli, Cabaroglu & Canbas (2004) estudaram os componentes volateis
presentes no suco de laranja da cultivar Kozan (nativa da Turquia) e
encontraram 34 componentes, dos quais sete eram ésteres, dois aldeidos,
cinco alcoois, cinco terpenos, doze terpendis e trés cetonas. Dentre os
compostos identificados e quantificados, os autores verificaram que os que
estavam presentes em maior concentragao eram o linalol (3290 ug/L), limoneno
(18400 pg/L), B-felandreno (2760 nug/L), terpineno-4-ol (969 ug/L) e 3-hidroxi
hexanoato de etila (758 pg/L).

Entretanto, os compostos presentes nas maiores concentracdes nao
s&0, necessariamente, os mais representativos para a formacéo do aroma. E o
caso do d-limoneno que, segundo Almeida (2006); Yaylayan (2000) e Sadler et
al. (1995), contribui muito pouco para o aroma, agindo, no entanto, como
carreador de varios componentes aromaticos e como inibidor do crescimento
de microrganismos deteriorantes.

O d-limoneno € um hidrocarboneto monoterpeno, que possui duas
unidades de isopreno - (CsHg) e, devido a presenga de insaturagdes em sua
estrutura, é bastante sensivel a oxidagao (Figura 3). Desta reacéo, formam-se
hidroperdxidos muito instaveis que dao origem a uma mistura de compostos
oxigenados (hidroxilimoneno, oxilimoneno e diidroxiperdxido), responsaveis
pelo off-flavor descrito como caracteristico de suco “velho” ou enlatado
(ARAUJO, 2004). Além destes, existem outros compostos derivados da
degradacao do limoneno e que também conferem off-flavor ao produto, tais
como o a-terpeniol e o carvone, que sao formados sob certas condi¢des de
acidez e de niveis de oxigénio (ELSS, KLEINHENZ & SCHREIER, 2007).

™~

Figura 3- Estrutura quimica do d-limoneno.
FONTE: ARAUJO (2004).
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Outros fatores também podem alterar o aroma e o sabor do suco de
laranja, destacando-se, entre eles, os de natureza microbiolégica e quimica. O
crescimento de bactérias laticas, tais como Lactobacillus e Leuconostoc, é
acompanhado da produgao de diacetil, composto que confere odor forte e
sabor desagradavel, descritos como “manteiga” e rancidez, ao produto. Outros
microrganismos também podem alterar o aroma, tais como as leveduras e as
bactérias do género Allyciclobacillus, que conferem odor fermentado (devido a
producdo de aldeido) e de “medicamento” (APARICIO, MEDINA & ROSALES,
2007; CORREA NETO & FARIA, 1999).

As alteracdes de natureza quimica estao relacionadas principalmente a
oxidacdo da vitamina C e ao tratamento térmico aplicado. A oxidagao do acido
ascoérbico envolve compostos responsaveis pelo aroma do suco, alterando
sensivelmente as caracteristicas sensoriais, principalmente o aroma e a cor do
produto. A ocorréncia desta reagcdo depende do processamento, da presencga
de oxigénio, da embalagem utilizada, da relacdo tempo-temperatura de
estocagem e da influéncia da luz. Outros fatores também contribuem para
diminuir a estabilidade do produto, destacando-se as rea¢des nao-oxidativas e
as interagdes dos aromas com os materiais da embalagem (KIMBALL, PARISH
& BRADDOCK, 2005; QUEIROZ & MENEZES, 2005; CORREA NETO &
FARIA, 1999).

O aroma e o sabor do suco de laranja séo, também, um reflexo do
processamento adotado. Este fato foi comprovado por Burgard (1995), que
comparou sucos de laranja ndo concentrados e sucos refrigerados preparados
em laboratério aos sucos de laranja disponiveis no mercado norte-americano.
Como resposta, verificou que, quanto a composicdo quimica, 0S sucos
comercializados apresentavam caracteristicas intermediarias as das demais
amostras, fato que, segundo o autor, pode ter se refletido nas notas baixas
dadas pela equipe de julgadores ao produto. Os avaliadores relataram que
estes sucos apresentavam forte aroma de “artificial/cozido” e que os compostos
quimicos envolvidos na formacgao deste off-flavor eram o c-3-hexenol, hexanal,
3-hidroxi-hexanoato de etila, t-2-hexenal, y-terpineno, caproato de etila e 4-

terpineol.

12



Segundo Perez-Cacho & Rouseff (2008), existe grande variagdo de
aroma entre os varios tipos de suco de laranja comercializados e que tem
relagdo com os efeitos combinados entre cultivar e maturagao; condi¢cbes de
tempo-temperatura utilizadas para estabilizar o suco; numero de vezes em que
o suco foi aquecido; concentracdo do suco e reconstituicdo do seu aroma.
Segundo os autores, os principais volateis ativos dos sucos de laranja
processados sdo os terpenos (limoneno, mirceno, a-pineno e p-cimeno);
aldeidos (hexanal, octanal, decanal, nonanal etc.); alcoois (linalol, a-terpineol,
geraniol e nerol); cetonas (1-octen-3-one, carvone); fendis (guaiacol, 4-
vinilguaiacol), furanos (furfural, 5-metilfurfural) e volateis contendo enxofre e
nitrogénio (metanotiol, diéxido de enxofre, metional, 2-isopropil-3-metoxi-
pirazina etc.), muitos deles contribuindo para a formagdo de aroma
desagradavel (descrito como “cozido”, “medicamento”, “sulfuroso”, “queimado”
etc.).

Oliveira (2006) comparou a composi¢gao quimica do aroma de sucos de
laranja in natura e sucos concentrados a 22°Brix e 65°Brix, comercializados no
mercado interno e externo, respectivamente, e obtidos por diferentes processos
utilizados no Brasil. Observaram-se perdas significativas nas concentragdes de
acetato de etila, butirato de etila, caproato de etila, etanol, linalol e limoneno
para as amostras dos sucos concentrados. Os resultados indicaram que as
maiores perdas foram verificadas para o suco concentrado a 65°Brix,
concentracao exigida para reduzir a atividade de agua e aumentar a vida
comercial do produto. Essas perdas, segundo a autora, geram produtos com
aroma e sabor de “cozido”, fato que justifica a pratica de reconstituicdo adotada
pelas industrias importadoras, por meio da adicdo de agua, aroma e 6leos
essenciais ao produto concentrado.

A degradacao e a perda dos componentes volateis do aroma provocam
grande impacto sobre a aceitagdo do produto pelo consumidor, fato constatado
por Jordao (2005), que avaliou o perfil sensorial e a aceitabilidade do suco de
laranja integral pasteurizado e do suco reconstituido, verificando, por meio da
Analise Descritiva Quantitativa (ADQ), que o suco reconstituido apresentou

maior intensidade para os atributos aroma de sumo, sabor passado e sabor
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cozido, contrastando com o suco pasteurizado, produto em que se destacaram
os atributos aroma e sabor de laranja. Entretanto, no teste realizado com
consumidores, observou-se que ambos produtos apresentaram aceitagdes
semelhantes, descritos pelos termos hedoénicos ‘“indiferente” (suco
reconstituido) e “gostei ligeiramente” (suco integral pasteurizado). O mapa de
preferéncia indicou, por sua vez, baixa aceitacdo dos produtos pela maioria dos
consumidores.

Frata (2006) avaliou oito marcas comerciais de suco de laranja adogado
e de néctar de laranja, cujos resultados para o teste de aceitagcédo indicaram a
formacgao de trés grupos de amostras: um grupo de maior aceitacdo (com
médias oscilando entre 5,6 a 6,1 e situado entre os termos heddnicos
“‘indiferente” e “gostei ligeiramente”), um de aceitacdo intermediaria (médias
entre 5,0 e 5,6) e outro de menor aceitagao, com médias 3,4 e 4,0, situando-se
entre os termos “desgostei moderadamente” e “desgostei ligeiramente”.

Os resultados obtidos por meio de testes sensoriais sdo um indicativo do
que pode ocorrer na pratica, visto que no Brasil uma pesquisa de mercado
realizada com jovens consumidores demonstrou que os sucos de laranja
obtidos por processos mais severos apresentam baixo consumo. Tal
informacédo baseou-se nos dados coletados por meio de entrevistas e que
indicaram o suco acondicionado em embalagem cartonada (suco reconstituido)
e o suco artificial como menos preferidos. Nesta mesma pesquisa, 0 suco
caseiro foi apontado como preferido por 91% dos respondentes, fato que
evidencia a perda de mercado devido as alteragbes do sabor (TEIXEIRA,
LOPES & NEVES, 2004).

Os estudos mencionados expdem as limitacbes encontradas na
industrializagdo do suco de laranja e justificam a necessidade de estudos que
gerem tecnologias que garantam a seguranga, a extenséo da vida de prateleira
e a qualidade nutricional, sem abrir mdo das caracteristicas sensoriais do
produto in natura.

Seguindo esta tendéncia, Ribeiro Junior (2005) propés uma rota
alternativa para o processamento de sucos de frutas, utilizando uma

combinagcdo das técnicas de evaporagao por contato direto e permeacao de
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vapor. Segundo o autor, a evaporacao por contato direto permite a vaporizagao
do solvente sob temperaturas consideravelmente inferiores ao seu ponto de
ebulicdo na pressido de operacdo, sendo recomendada, portanto, para a
concentracdo de solucdes termossensiveis; enquanto que a permeacao de
vapor, técnica que emprega membranas para o tratamento de correntes
gasosas, € indicada para a recuperagao dos aromas.

Tribess (2003) estudou a pasteurizagcdo minima do suco de laranja,
utilizando temperatura e tempo minimos para a inativacdo parcial da
pectinesterase, enzima envolvida na instabilidade do suco de laranja e que leva
a alteracdo da aparéncia (precipitagdo de solidos), off-flavor etc. Dentre os
resultados obtidos, verificou que o tratamento térmico minimo garantiu um
produto sensorialmente satisfatério e com vida util inferior a 34 dias quando
armazenado em garrafas de PEAD (Polietiieno de alta densidade) sob
temperatura de 4°C.

Almeida (2006) avaliou a qualidade e a estabilidade sensorial do suco de
laranja reconstituido e aromatizado com quatro diferentes aromas naturais de
laranja, observando que a qualidade sensorial deste produto pode ser
melhorada pela adigdo de novos aromas naturais, destacando o uso das
fragbes destiladas de o6leo essencial por conferirem melhor estabilidade
sensorial ao suco.

Diante do exposto, observa-se a complexidade envolvida na formacao
do aroma e do sabor do suco de laranja industrializado, que por diferirem
substancialmente das caracteristicas originais da fruta, levam a constatacao de
que os métodos usuais de reconstituicdo do aroma néo conseguem fazer essa
aproximacao. As informacgdes apresentadas também indicam o quéo delicada é
a composigao do aroma da laranja in natura e a importancia do estudo sobre o
perfil de volateis no desenvolvimento de alternativas que minimizem o impacto
do processamento sobre a qualidade sensorial do produto. Complementando
esta revisdo, encontram-se especificados na Tabela 2, os principais
componentes responsaveis pela formagcdo do aroma do suco de laranja

indicados pela literatura consultada.
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Tabela 2- Concentragdes (em mg.kg™) dos principais componentes quimicos

do aroma do suco de laranja

Compostos Descrigdo do aroma Suco in natura Suco
concentrado
Acetaldeido 11,1° 2.4
Doce
Etanol 35" 470°; 730° 240°
Metanol 612, 72° 132
Butirato de etila 0,34% 0,40% 0,47"; 0,79° 0,25%
Acetato de etila 0,29 0,33% 1,11' 0,12°
Octanol 0,432; 3,95¢ 0,112
Hexanol 0,212 0,0092
Hexanal 0,282 0,062
Valenceno 11,22 1,832
Carvone 0,079 0,20° 0,2¢
Citral Citrico 0,18% 0,2°
Linalol 0,22° 0,11 1,5% 7,87° 1,28
Casca de laranja
a-pineno 0,038%; 0,94% 1,395°% 2,83¢ 0,632
a-terpineol 0,26 0,75%; 3,69% 119 0,25%; 5,5°
Sabineno 0,35% 1,55 0,082
Octanal 0,089% 0,80% 1,047 1,31° 0,50°
Limoneno 43P; 532" 1592; 254 26°% 772,36° 16,1% 1322
B-mirceno 4,22:11,95° 2,8%
Decanal 0,013% 0,642 0,989°; 2,45° 0,60%;
c-3-hexenol 0,025°
Cozido, artificial, azedo,
3-hidroxi-hexanoato de amargo 1,42 2,12
etila
y-terpineno 0,0242; 0,26"; 0,65° 0,017°

Caproato de etila

0,24

2SHAW, MOSHONAS & BUSLIG (1995); °STEFFEN & PAWLISZYN (1996); “JIA, ZHANG & MIN (1998);
9JORDAN, GOODNER & LAENCINA (2003); *GOMEZ-ARIZA, GARCIA-BARRERA & LORENZO (2004);
'OLIVEIRA (2006); %ELSS, KLEINHENZ & SCHREIER (2007).
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3- ANALISE INSTRUMENTAL E ANALISE SENSORIAL UTILIZADOS NA
AVALIACAO DOS AROMAS

O consumo dos alimentos e bebidas esta intimamente relacionado a
estimulacao dos receptores quimicos humanos associados ao aroma e sabor.
O sabor de um alimento, juntamente com a aparéncia e a textura, € um atributo
considerado como decisivo para a sua seleg¢ao e ingestao. Quanto a formacao,
verifica-se que o aroma de um produto resulta da combinagdo complexa de
centenas de compostos volateis presentes em diferentes concentragoes,
geralmente muito baixas. O sabor, por sua vez, € composto pelas sensagdes
advindas do aroma, dos gostos basicos (acido, amargo, doce, salgado e
umami) e das sensagdes tateis bucais (ZELLNER et al., 2008; FRANCO &
JANZANTTI, 2004; BERGER, 1995).

Diante da importancia destes atributos, seu estudo constitui valiosa
ferramenta para instituicbes de pesquisa e industrias de alimentos, podendo,
entre outras fungdes, contribuir para a caracterizagdo, reconstituicdo e
formulacdo de aromas que sejam mais proximos ao aroma natural do alimento,
além de promover a compreensao sobre a forma como o sabor caracteristico
de um dado produto é perdido ou modificado durante o processamento
(FRANCO & JANZANTTI, 2004).

A primeira lista de moléculas volateis identificadas em matrizes
alimenticias compreendia pouco mais de mil compostos. No inicio da década
de 70, menos de 1500 compostos aromaticos haviam sido identificados, uma
situacdo que evoluiu com o advento da cromatografia gasosa (GC) e da
espectrometria de massa (MS), fato considerado como um divisor de aguas
para a pesquisa do aroma. Atualmente, este campo tem se beneficiado com o
desenvolvimento da area da Quimica Analitica Instrumental, cuja lista de
aromas possui mais de 7000 compostos identificados (ZELLNER et al., 2008;
CARERI, BIANCHI & CORRADINI, 2002).

A cromatografia de fase gasosa consiste na separagcdo de componentes
vaporizados, por meio da combinacdo dos principios de particdo dos

componentes vaporizados entre a fase estacionaria liquida e a fase gasosa,
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adsorcgao e volatilidade. Nesta técnica, a fase movel consiste de um gas (hélio,
hidrogénio ou nitrogénio) e a fase estacionaria de um liquido orgéanico de alto
ponto de ebulicdo que envolve um material solido inerte. Esta fase encontra-se
“‘empacotada” em uma coluna de metal ou vidro, que € disposta dentro do forno
do cromatografo. A fase estacionaria, assim como o peso molecular e a
pressao de vapor, exerce influéncia sobre a velocidade com que os diferentes
componentes da amostra se movimentam na coluna. Desta forma, as fragdes
eluem em diferentes velocidades da coluna para o detector, onde produzem
impulsos elétricos que séo registrados na forma de um cromatograma. A
resolucao do cromatograma (distancia entre o centro de dois picos dividido pela
média da largura de suas bases) depende, por sua vez, da temperatura e do
tamanho da coluna; do fluxo de gas; do volume da amostra injetada e da
natureza da fase estacionaria (MILLER, 2005; ARAUJO, 2004).

O uso desta técnica acoplada a espectrometria de massa tem
consideravel potencial na separagao e caracterizacdo dos compostos
formadores de aromas presentes nos alimentos. Enquanto a cromatografia
gasosa é empregada na separagao dos compostos, a espectrometria de massa
€ utilizada para a elucidacdo de suas estruturas e, consequentemente, na
identificacdo destes compostos. Em um espectrémetro de massa, operado sob
vacuo, os analitos sdo ionizados, algumas vezes fragmentados e, entdo,
direcionados ao analisador de massa, onde sdo separados de acordo com as
suas razdes de massa e carga (m/z). O ion gerado é plotado contra as razdes
m/z para produzir o espectro de massa, que € caracteristico do analito original
e pode ser usado para analises qualitativas e quantitativas. Geralmente o valor
z dos ions é igual a +1, fato que leva a razdo m/z ser igual a massa do ion
gerado (MILLER, 2005; CARERI, BIANCHI & CORRADINI, 2002;
SILVERSTEIN & WEBSTER, 2000).

De uma forma geral, os espectrémetros de massa desenvolvidos para
analises GC-MS e empregados na pesquisa do aroma, utilizam o campo
magnético ou o formato quadrupolo, filtro de massas com quatro barras sujeitas
a uma diferenca de potencial, para a separagdo dos ions. Os espectrémetros

de massas com captura de ions, fitro onde os ions ficam retidos
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temporariamente, também sao muito utilizados para obter a fragmentacao de
estruturas especificas dos compostos volateis do aroma em analises
GC/MS/MS (cromatdgrafo gasoso acoplado a espectrébmetro de massas em
sequéncia). Quanto a forma de ionizagao, a ionizagéo eletrbnica € usualmente
empregada para a caracterizagcédo da fragdo de volateis e a ionizagdo quimica
para a confirmacao da massa molecular dos compostos (CARERI, BIANCHI &
CORRADINI, 2002; SILVERSTEIN & WEBSTER, 2000).

A técnica GC/MS tem sido muito utilizada para a identificacdo do perfil
de volateis de diversos produtos alimenticios, tais como vinhos, queijos, azeite,
mel, sucos de frutas, 6leo essencial de laranja, etc. (FERREIRA, PINHO &
SAMPAIO, 2009; KRUZLICOVA et al., 2009; BACCOURI et al., 2008;
KASKONIENE, VENSKUTONIS & CEKSTERYTE, 2008; GOMEZ-ARIZA,
GARCIA-BARRERA & LORENZO, 2004; RIU-AUMATELL et al., 2004).
Entretanto, a analise cromatografica de aromas e off-flavors requer,
geralmente, uma etapa de pré-tratamento da amostra (etapa de clean up), a fim
de remover grande parte dos possiveis compostos interferentes. Assim, os
procedimentos para o isolamento de compostos aromaticos geralmente
envolvem alguma forma de destilagdo (a vacuo, por vapor); extragao (utilizada
isoladamente ou combinada a destilagdo); evaporagdo de aroma auxiliado por
solvente ou extragdo com fluido supercritico. Entretanto, a maioria destes
métodos demanda tempo, necessita de etapas exaustivas de concentracio e
requer cromatografos gasosos equipados com dispositivo de amostragem do
headspace (GOMEZ-ARIZA, GARCIA-BARRERA & LORENZO, 2004;
STEFFEN & PAWLISZYN, 1996).

Neste contexto, a microextragdo em fase sodlida (SPME) surge como
meétodo alternativo para o preparo de amostras, podendo ser aplicado na
analise de compostos volateis presentes em pequenas concentragdes, cujo uso
€ reportado, inclusive, para auxiliar na detecgdo de volateis aromaticos de
bebidas citricas, tais como suco de laranja e grapefruit. A microextragdo em
fase solida é considerada como uma microtécnica de extracdo e pré-
concentracido de analitos, visto que ocorrem em escala muito pequena e

baseia-se em um processo de sorgédo (absorgdo e/ou adsorgao, dependendo
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do revestimento da fibra), com a amostragem podendo ser realizada por meio
de submerséao na fase liquida ou pela exposicédo a fase gasosa. Assim, durante
esta etapa, a fibra revestida € exposta no interior da matriz para entrar em
contato com os analitos que, por particdo, sdo concentrados na fase
estacionaria. Apds o periodo de exposi¢cao, a fibra revestida € removida da
amostra e inserida no cromatégrafo, onde permanece durante um tempo pré-
determinado para dessorg¢ao dos analitos. Desta forma, a SPME constitui uma
técnica rapida, pratica e conveniente, pois promove a extragdo sem o uso de
solventes, considerada uma técnica limpa, e pode ser utilizada para extrair
analitos de matrizes solidas, liquidas e gasosas, reduzindo drasticamente o
efeito dos interferentes presentes na matriz do alimento (MIRHOSSEINI et al.,
2007; OLIVEIRA, 2006; RIU-AUMATELL et al., 2004; QUINTEIRO et al., 2003;
STEFFEN & PAWLISZYN, 1996).

Entretanto, € uma técnica muito sensivel as condi¢gbes experimentais,
tais como temperatura de aquecimento, tempo de extracdo, volume da
amostra, concentracado, amostra e uniformidade da matriz. Além disso, verifica-
se que as caracteristicas do revestimento da fibra, tais como espessura e
natureza (polar, apolar ou bipolar) governam a seletividade e a eficiéncia da
extragdo, em que os revestimentos com grande afinidade pelo analito (alta
seletividade) e mais espessos (extraem em maior quantidade) proporcionam
alta sensitividade ao método (OLIVEIRA, 2006; QUINTEIRO et al., 2003). Na

Tabela 3 encontram-se os tipos de revestimentos e as aplicagdes sugeridas.
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Tabela 3- Revestimentos comercialmente disponiveis e aplicagbes sugeridas

Revestimento e Natureza Aplicacdes sugeridas
espessura (um)
PDMS 7 Substancias apolares de alto peso
PDMS 30 Nao polar molecular
PDMS 100 Substancias semivolateis nao polares
Substéancias volateis
PA 85 Substéncias semivolateis polares
CW/TR 50 Substancias surfactantes
CW/DVB 65 Polar Alcoois e compostos polares
CW/DVB 70 Alcoois e compostos polares
Carboxen/DVB 50/30 Flavorizantes (volateis e semivolateis)
PDMS/DVB 60 Aminas; compostos polares
PDMS/DVB 65 Bi-polar Volateis; aminas; nitroaromaticos
Carboxen/PDMS 75 Gases; compostos de baixo peso molecular
Carboxen/PDMS 85 Gases; compostos de baixo peso molecular

Legenda: PDMS= polidimetilssiloxano; CW= carbowax; DVB= divinilbenzeno; PA= poliacrilato.
Fonte: ARAUJO (2004); QUINTEIRO et al. (2003).

Adicionalmente, para que os resultados sejam reprodutiveis, outras
variaveis também devem ser controladas durante a extragdo, tais como
agitacdo da amostra, método de amostragem (headspace versus imerséo), pH
da amostra, forca iénica, volume, tempo e temperatura (ARAUJO, 2004:
QUINTEIRO et al., 2003; MIRHOSSEINI et al., 2007).

O uso isolado da analise instrumental na identificagdo e quantificacao
dos volateis apresenta sua importancia e mérito, mas nao explica como esses
compostos contribuem na formagdo do aroma, levando a necessidade de
avaliagdes sensoriais para complementar o estudo sobre seu comportamento.
Assim, dentre as ferramentas disponiveis estdo os testes sensoriais descritivos,
tal como a analise descritiva quantitativa (ADQ), estudos que integram a
analise instrumental e sensorial, como a GC-O (Cromatografia gasosa-
olfatometria) e sistemas que procuram “imitar” o funcionamento do nariz
humano, os chamados “narizes eletrénicos”.

Os testes sensoriais descritivos estdo entre as ferramentas sensoriais
mais sofisticadas, envolvendo a detec¢do (discriminagdo) e a descricéo
qualitativa e quantitativa dos atributos sensoriais de um determinado produto
pelo painel de julgadores treinados (MURRAY, DELAHUNTY & BAXTER, 2001;
MEILGAARD, CIVILLE & CARR, 1999). A anélise descritiva quantitativa (ADQ)

representa um dos testes descritivos mais utilizados, empregando individuos
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recrutados por meio de questionarios e que passam por uma série de etapas,
até chegar a fase de avaliagdo do produto. Entre as principais consideragdes
que devem ser feitas durante o desenvolvimento deste método estdo: ser
sensivel a todas as propriedades sensoriais do produto; ter um numero limitado
de julgadores para cada teste (10 a 12 julgadores); utilizar julgadores
qualificados antes da participagdo (por meio das respostas obtidas pelo
questionario); os julgadores devem ser capazes de avaliar varias amostras
simultaneamente; usar um processo de desenvolvimento de linguagem livre da
influéncia do lider; ser quantitativo e empregar um planejamento com
julgamentos repetidos; ter um sistema de analise de dados disponivel (STONE
& SIDEL, 1993).

Para evitar divergéncias, os julgadores necessitam de certo nivel de
pratica antes de fazerem a avaliagdo das amostras. Para atingir tal objetivo, a
equipe de julgadores deve ser treinada com os padrdes escolhidos para as
caracteristicas a serem avaliadas, cujo numero de sessbes pode chegar a mais
de quatro. A ADQ emprega escalas nao estruturadas, demarcadas nas
extremidades por pontos ancoras (expressdes quantitativas, tais como “fraco” e
“forte” e “claro” e “escuro”), com a intensidade da caracteristica aumentando da
esquerda para a direita. O método assume que os julgadores podem usar
diferentes partes da escala para avaliar os atributos do produto, avaliando,
portanto, as diferencas relativas entre os produtos e nao as diferencas
absolutas (MURRAY, DELAHUNTY & BAXTER, 2001; STONE & SIDEL, 1993).

Todos estes cuidados no desenvolvimento do método fazem com que a
ADQ apresente vantagens sobre os outros métodos de avaliagdo descritiva,
sendo elas: a confianga do julgamento de uma equipe treinada; o
desenvolvimento de uma linguagem descritiva objetiva, proximo a linguagem
do consumidor; o desenvolvimento consensual da terminologia descritiva
utilizada, que leva a maior concordancia de julgamentos na equipe; e o fato de
os produtos serem analisados com repeticbes e os resultados analisados
estatisticamente (STONE & SIDEL, 1993).

Os problemas da ADQ residem na dificuldade em comparar os

resultados entre painéis, entre laboratorios e entre diferentes periodos
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(MURRAY, DELAHUNTY & BAXTER, 2001; STONE & SIDEL, 1993). No caso
da analise de aromas existem, ainda, problemas relacionados a fadiga olfatéria
(devido a sua enorme capacidade de adaptacdo ao aroma) e variagdes
relacionadas a idade, sexo, genética, doengas e injurias (MOSKAVITCH,
SZYPER-KRAVITZ & SHOENFELD, 2009; ACREE, DEIBLER & KITTEL, 2004;
THOMAS-DANGUIN et al., 2004).

Os dados obtidos pela ADQ vém sendo correlacionados aos dados
obtidos pela analise instrumental para identificacdo dos compostos de
importancia odorifera para os alimentos avaliados, tal como observado para
queijo (LEUVEN, CAELENBERG & DIRINCK, 2008), vinho (VILANOVA et al.,
2010), suco de laranja (JORDAO, 2005; BURGARD, 1995) etc. Assim, analises
de correlagéo e analise multivariada de componentes principais sdo alguns dos
testes estatisticos empregados e que permitem prever a qualidade sensorial a
partir das medidas analiticas (EBELER, 2004; POWERS, 1992 apud. BASTOS
et al.,, 2002). Além disso, a correlagdo entre as referidas analises pode ser
utilizada na compreensao dos mecanismos envolvidos na percepgao sensorial
(ROSS, 2009).

Seguindo a necessidade de integracdo das anadlises instrumentais e
sensoriais, a cromatografia gasosa-olfatométrica (GC-O) surgiu como uma
importante técnica para a avaliagdo dos aromas, cujos procedimentos
compreendem quatro etapas fundamentais: isolamento dos compostos volateis,
separagao por cromatografia gasosa de alta resolugcdo, andlise sensorial e
identificacdo dos compostos volateis. O isolamento dos compostos volateis e a
separagao por cromatografia gasosa ocorrem da mesma forma que o usual
para GC. Entretanto, apds a separagao, os efluentes cromatograficos deixam a
coluna e seguem para a avaliagdo sensorial. Algumas das técnicas GC-O
empregam um divisor de fluxo na saida da coluna olfatométrica, para dividir o
efluente entre o detector (ou espectrdbmetro de massas) e um dispositivo
(sniffer), que conduz o efluente cromatografico até o nariz do julgador. Com
esta divisdo, enquanto o individuo avalia cada odor percebido,
simultaneamente, os compostos volateis separados pela coluna sao detectados

e registrados pelo equipamento. Entretanto, as analises cromatografica e
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sensorial do efluente podem ser realizadas separadamente e correlacionadas
posteriormente. Geralmente, as técnicas GC-O empregam de 1 a 10
julgadores, sendo a quantidade e a necessidade de treinamento dos mesmos
relacionados a técnica aplicada. Ao final das avaliagdes, além das descricdes
da qualidade de odor dos volateis percebidos no efluente cromatografico, os
resultados também sao expostos graficamente por meio de um aromagrama,
com os parametros de construgao variando de acordo com a técnica aplicada.
Adicionalmente, a GC/MS é empregada para a identificagdo dos compostos de
importancia odorifera (ALMEIDA, 2006; FRANCO & JANZANTTI, 2004; SILVA,
SAMPAIO & BERTOLINI, 2004).

Segundo Acree & Barnard (1994) apud Almeida (2006), as técnicas GC-
O podem ser classificadas em: métodos de anadlise por diluicdo (estimam a
poténcia odorifera por meio de diluigdes sucessivas do isolado de compostos
volateis até atingir o limiar de deteccdo dos mesmos); métodos de intervalos de
resposta (utilizam o tempo de duragdo do odor como medida de sua poténcia
odorifera); métodos de tempo-intensidade (avaliam a variagdo da intensidade
do odor durante o periodo que o volatil leva para deixar a coluna); métodos de
intensidade a posteriori (avaliam a intensidade do odor apds a eluicdo do
composto). A GC-O vem sendo empregada em diversos produtos, tais como
goiaba e abacaxi (FRANCO, 2004); compostos volateis do café (MELLO &
TRUGO, 2004); mel (BASTOS, 2004); vinho (EBELER, 2004); suco de laranja
(AVERBECK & SCHIEBERLE, 2009; QIAO et al., 2008; ALMEIDA, 2006), entre
outros.

Os sistemas de nariz eletrénico incluem um hardware sofisticado, com
sensores, componentes eletrdnicos, condicionador de ar, controlador de fluxo,
entre outros, e software para monitorar o hardware, pré-processamento de
dados, analises estatisticas etc. Como instrumentos analiticos, estes sistemas
devem ser projetados para uso a longo prazo e com alta repetibilidade
(habilidade de obter o0 mesmo padrdao para uma amostra, na mesma ordem,
sob intervalos de tempo curtos) e reprodutibilidade (habilidade de diferentes
grupos de sensores ou diferentes instrumentos para produzir o mesmo padr&o
para a mesma amostra) (SCHALLER, BOSSET & ESCHER, 1998).
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Seu funcionamento considera os volateis totais do headspace e cria uma
impressao unica de odor. O nariz eletrdnico nao identifica a amostra na forma
de componentes individuais, mas responde para o conjunto de volateis em um
padrao digital unico. Estes padrées sdo assinaturas do conjunto particular de
compostos aromaticos; para cada processo ou aplicagdo de interesse, uma
base de dados destes padrbes digitalizados é criada, sendo chamada de
conjunto de treinamento. Quando uma amostra desconhecida & exposta aos
sensores do nariz eletrbnico, o sistema primeiro digitaliza os volateis da
amostra e depois compara ao conjunto de treinamento. Apesar do seu
desempenho, o0s sensores usados no nariz eletrdbnico nao apresentam
respostas comparaveis as do sistema olfatério humano (ROSS, 2009; ZHANG,
WANG & YE, 2008). O nariz eletrénico vem sendo utilizado em diversas areas,
como: médica (WANG et al., 2007), farmacéutica (ZHU et al., 2004) e alimentos
(LEBRUN et al.,, 2008; ZHANG, WANG & YE, 2008; SHAW et al., 2000;
SCHALLER, BOSSET & ESCHER, 1998).

4- EMBALAGENS UTILIZADAS NO ACONDICIONAMENTO DE SUCOS

O procedimento tradicional para o acondicionamento dos sucos de frutas
envolve o aquecimento do suco desaerado até 90 - 95°C em um trocador de
calor tubular ou de placas, enchimento de latas metalicas com o suco quente,
selagem, inversao das latas (posigdo em que sdo mantidas por 10 a 20 min) e
resfriamento. Este procedimento confere um suco comercialmente estéril (com
vida util de 1-2 anos) exigindo, no entanto, atengdo quanto ao tipo de verniz
interno empregado na embalagem (verniz resistente a acidos) e, também,
quanto a desaeracdo do suco. A acidez natural dos sucos de frutas, a presenca
de algumas imperfeigcbes ou arranhdes no revestimento da lata ou na camada
de estanho, levam a uma rapida corrosdo, dissolucdo do metal no suco,
producdo de gas hidrogénio e estufamento da lata (MAIA, SOUSA & LIMA,
2007; McLELLAN & PADILLA-ZAKOUR, 2005; ROBERTSON, 1993).

Devido a estes problemas, o vidro apresenta-se como uma alternativa

aos materiais metalicos, principalmente por ser quimicamente inerte,
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transparente e resistente ao calor. As garrafas de vidro sdao amplamente
empregadas como embalagens para sucos de frutas, especialmente de
produtos premium, com maior valor agregado, apesar do processo de
enchimento a quente/inversao/resfriamento exigir atencéo para evitar a quebra
do recipiente (McLELLAN & PADILLA-ZAKOUR, 2005; ROBERTSON, 1993).

Uma tendéncia observada nas ultimas décadas consiste no aumento do
volume de sucos e concentrados de frutas embalados assepticamente,
geralmente em embalagens compostas por filme plastico/folha de
aluminio/papel. Os produtos acondicionados nestas embalagens podem ser
mantidos em temperatura ambiente, e possuem a vida-de-prateleira e a
composi¢cado nutricional profundamente influenciadas pelas propriedades de
barreira dos cartonados, pelas interagdes entre o produto e a embalagem e
pelo ambiente de armazenamento. A vida comercial destes produtos varia de 4
a 6 meses, sendo que, em alguns casos, sao relatados problemas decorrentes
do aumento de reagdes ndo-enzimaticas e da sor¢ado de compostos-chave do
aroma pelo material plastico da embalagem (processo denominado scalping).
Devido a natureza lipofilica, a fracdo oleosa dos sucos citricos pode ser
absorvida em muitos polimeros nao polares, afetando, desta forma, seu aroma
e sabor. Além de provocar a perda de aroma do produto, a sor¢cdo de
moléculas orgénicas também pode alterar as propriedades mecéanicas do filme
e aumentar a permeabilidade ao oxigénio (SIEGMUND, DERLER &
PFANNHAUSER, 2004; TAWFIK et al., 1998; ROBERTSON, 1993).

Os sucos de frutas também podem ser acondicionados em embalagens
do tipo bag-in-box, bolsa composta por um ou mais filmes sintéticos
multicamadas, completamente selada e dotada de um bico tubular para a
entrada do produto e embalagens de OPET (polietileno tereftalato orientado)
(ROBERTSON, 1993).

No Brasil, a presenca de dezenas de marcas de sucos no mercado torna
a embalagem um dos principais diferenciais no momento da escolha do
produto pelo consumidor, fato que leva a busca pela inovagao no design, no
formato e na variedade de materiais (PALHARES, 2007).
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Segundo a Associagao Brasileira das Industrias de Refrigerantes e de
Bebidas nao alcodlicas (ABIR, 2010), em 2009 as embalagens utilizadas em
maior volume para acondicionar sucos foram as embalagens cartonadas
(69,6%), plasticas (23,8%), metalicas - lata (5,2%) e vidro (1,4%).

Outras embalagens com grande potencial para acondicionar este tipo de
produto sdo as embalagens ativas, cujo conceito e forma de atuagcdo sao

mencionados a seguir.

5- EMBALAGENS ATIVAS PARA ALIMENTOS

Tradicionalmente, o material de embalagem é selecionado no sentido de
ter o minimo de interacdo com o alimento que acondiciona, constituindo
barreira inerte. Entretanto, apesar de a embalagem convencional ter
contribuido substancialmente para o rapido desenvolvimento dos sistemas de
distribuicdo de alimentos, atualmente ndo € capaz de satisfazer a todos os
requisitos devido as profundas mudancas na producdo, distribuicao,
armazenamento e vendas dos géneros alimenticios. Esta lacuna vem
impulsionando a busca por novos sistemas de embalagem que tenham, como
objetivo, a interagdo positiva entre o produto, a embalagem e o ambiente, de
maneira a prolongar a vida util ou para conferir algumas caracteristicas
desejaveis. Esses sistemas, denominados como “embalagens ativas”,
representam um dos conceitos inovadores introduzidos como resposta as
continuas mudangas nas atuais demandas de consumo, tendéncias de
mercado e preocupacgdes relativas a seguranga alimentar e a recente ameaca
do bioterrorismo (AHVENAINEN, 2003; AZEREDO, FARIA & AZEREDO, 2000;
VERMEIREN et al., 1999; YAM, TAKHISTOV & MILTZ, 2005).

A embalagem é considerada ativa quando tem outras fun¢des além de
ser uma barreira inerte as condi¢gdes externas, podendo ser definida, também,
como uma embalagem que sente a mudanga no ambiente e que se modifica
para se adequar a mudanga ocorrida. As interagdes que ocorrem entre o
alimento e esta embalagem sao neste caso, intencionais e muito distintas

daquelas que ocorrem acidentalmente nas embalagens convencionais. Deste
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modo, € possivel compreender, também, que ela é planejada para corrigir as
deficiéncias existentes nas embalagens passivas, sendo especifica na
satisfagcdo das necessidades caracteristicas de cada produto. Assim, a
embalagem ativa tem como objetivo atuar em sinergia com os processos de
producado de alimentos, no intuito de aumentar a conservagao das bebidas e
dos alimentos acondicionados. Muitas destas embalagens tém suas técnicas
mais importantes baseadas na absorg&o (de oxigénio, etileno, umidade, didxido
de carbono e sabores/odores) e na liberagcdo de substancias (didéxido de
carbono, enzimas, agentes antimicrobianos, antioxidantes e aromas), gerando
sistemas que minimizam o crescimento de microrganismos, a oxidagao dos
alimentos, a alteragdo de cor, a degradacdo de compostos indesejaveis etc.
(OLIVEIRA et al., 2008; BOTREL et al., 2007; BRODY, 2005; AHVENAINEN,
2003; APPENDINI & HOTCHKISS, 2002; QUINTAVALLA & VICINI, 2002;
BRODY, STRUPINSKY & KLINE, 2001; VERMEIREN et al., 1999; ROONEY,
1995).

Apesar das vantagens inerentes a estas embalagens, elas apresentam
limitagbes quanto ao desenvolvimento e emprego que, segundo Vermeiren et
al. (1999), residem principalmente nas restricdes legislativas, especialmente
Nnos paises europeus, nos receios quanto a resisténcia ao consumo e na falta
de conhecimento sobre a efetividade e sobre os impactos ambientais e
econdmicos. Além disso, poucos sao os sistemas comercialmente significativos
no mercado.

No entanto, estas limitagdes ndo impedem o avango de suas pesquisas,
que vém experimentando crescimento e mudanga significativos, com novos
produtos e tecnologias desafiando o “status” das tradicionais formas de
embalagem para alimentos e bebidas, representando, aproximadamente, 16%
de todo o mercado de embalagens nos EUA (PLASTICS ADDITIVES &
COMPOUNDING, 2004).

6- EMBALAGENS ATIVAS AROMATIZADAS

Uma alternativa promissora para a recuperagao e/ou melhoramento do

aroma de alimentos e bebidas consiste nas embalagens incorporadas com
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aromas. A incorporagdo de aromas aos materiais plasticos ja vem sendo
empregada em uma série de produtos, tais como brinquedos, calgados e sacos
de lixo e, mais recentemente, em embalagens para acondicionamento de
alimentos e bebidas. De acordo com Markarian (2006) e Brody, Strupinsky &
Kline (2001), a liberagao controlada dos aromas através de materiais plasticos
constitui uma alternativa para aumentar a percepgao do aroma no momento da
abertura da embalagem e durante o consumo do produto. A area relativamente
nova e crescente de aromas incorporados aos materiais de embalagem é
usada como uma nova ferramenta de marketing para chamar a atengao dos
consumidores para os produtos, visto que o olfato é o unico dos cinco sentidos
capazes de desencadear uma verdadeira reagdo de impulso, por ativar no
cérebro as areas em que sao processados os impulsos, a fome e a emocéo, e
onde as memodrias e experiéncias prazerosas sao armazenadas.

Neste ponto, é importante ressaltar que a volatilidade do composto
aromatico € essencial tanto para seu desempenho quanto para as aplicagdes
de liberacdo do aroma. A volatilidade, por sua vez, depende dos pesos
moleculares dos compostos formadores do aroma, que sao, geralmente,
superiores aos das estruturas simples de dois carbonos, tais como acetaldeido
e acido acetico, e inferiores aos dos compostos com mais de 20 carbonos,
pouco volateis, situando-se na faixa das estruturas formadas por 6 a 18
carbonos (BRODY, STRUPINSKY & KLINE, 2001).

Os componentes do aroma podem interagir com os plasticos de duas
formas distintas. A primeira baseia-se na propriedade de compatibilidade ou
solubilidade quimica do composto aromatico com o material plastico. A
segunda trata-se da difusdo para o interior ou permeagao destes componentes
através do material plastico. Em muitos casos de scalping (absorg¢ao e
remoc&o) de odores/aromas — fenémeno similar a emissdo do aroma através
dos materiais de embalagens — o mecanismo responsavel resulta da
combinagdo das duas formas citadas (SAJILATA et al.,, 2007; BRODY,
STRUPINSKY & KLINE, 2001; LINSSEN & ROOZEN, 1994; STRANDBURG,
DelLASSUS & HOWELL, 1991).
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A solubilidade quimica depende dos grupos funcionais organicos dos
plasticos e do composto aromatico, relacionando-se também ao peso molecular
e ao grau de cristalinidade ou orientagdo do plastico. De maneira geral,
observa-se que a solubilidade quimica diminui quando os grupos funcionais do
plastico e dos compostos do aroma sdo mais incompativeis, quando o peso
molecular do plastico aumenta e quando o grau de cristalinidade ou orientagao
também aumenta (SAJILATA et al.,, 2007; BRODY, STRUPINSKY & KLINE,
2001).

No caso da difusdo, observa-se que os aromas difundem para o interior
ou permeiam através dos plasticos devido ao volume livre e a porosidade do
polimero. Este evento ocorre porque os materiais plasticos possuem espagos
vazios ou volume livre dentro de sua matriz polimérica; deste modo, quando o
volume livre aumenta, a mobilidade dos segmentos da cadeia polimérica e a
difusdo das pequenas moléculas volateis também aumentam. Os fatores que
afetam a absor¢do de um aroma devido ao volume livre do plastico incluem o
tamanho, a flexibilidade e a volatilidade do composto aromatico; a espessura
do material plastico, além das propriedades que afetam a mobilidade da cadeia
polimérica, tais como o grau de orientacdo e de cristalinidade (BRODY,
STRUPINSKY & KLINE, 2001).

Ja a porosidade do polimero resulta de buracos de varios tamanhos
presentes em sua estrutura, formando redes de canais interconectados em
uma escala maior do que o volume livre. A formagao destes buracos depende,
por sua vez, das condi¢cdes de processamento e da incorporacdo dos aditivos
aos plasticos.

A absorcido dos aromas pelos plasticos e, portanto, a sua liberagao por
estes materiais € basicamente um processo de equilibrio. Os compostos
quimicos movem-se de uma regido de alta concentragdo no alimento para
outra de baixa concentracédo nos plasticos, processo que pode ser influenciado
pela temperatura de armazenamento, visto que temperaturas elevadas podem
deslocar o equilibrio de maneira a aumentar a absor¢cdo dos componentes
aromaticos pelo plastico (BRODY, STRUPINSKY & KLINE, 2001; JASSE,
SEUVRE & MATHLOUTHI, 1994).
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Devido a grande possibilidade de aplicacdo dos materiais aromatizados
€ a sua importancia para comunicar e agregar valor as embalagens, pesquisas
sdo realizadas com o intuito de gerar conhecimentos sobre formas de
introdugdo dos aromas nos materiais de embalagem. Seguindo esta linha,
diversas empresas fornecedoras de aromas vém desenvolvendo concentrados
e técnicas de processamento para dispersdo dos compostos odoriferos nos
plasticos convencionais. Alguns materiais encontram-se disponiveis
comercialmente para uso direto em polietileno, polipropileno, etileno vinil
acetato, iondbmero, nylon, poliéster e materiais plasticos a base de policloreto
de vinila. Entre os processos utilizados na producado estdo a moldagem por
injecdo; producdo de filme pelos métodos casting (a frio, com a resina
dissolvida em solventes) e sopro; adesivos hot-melt (fusdo a quente) e
cobertura hot-melt (BRODY, STRUPINSKY & KLINE, 2001).

Dentre os exemplos de produtos disponiveis no exterior, esta o produto
desenvolvido pela empresa norte-americana Polyvel (Hammonton, NJ.), que
consiste em pellets com emissores de gases. Sua produgdo envolve a
incorporacdo de aditivos liquidos, tais como o6leos aromaticos, ao material
plastico durante o processo de extrusdo, resultando em pellets destinados
principalmente a produgdo de embalagens para cosméticos (MARKARIAN,
2006; BRODY, STRUPINSKY & KLINE, 2001).

A empresa Japan Liquid Crystal, por sua vez, utiliza o processo de
‘inclusédo” na producdo de embalagens aromatizadas para alimentos e
medicamentos. Este processo envolve a etapa de preparagdo de um
masterbatch (mistura, preparado) a base de ciclodextrina, amido modificado
utilizado para encapsular o aroma. Apds o preparo, o masterbatch é adicionado
ao plastico permeavel a ser moldado. O material gerado apresenta liberagao
lenta dos compostos incorporados aos plasticos e tem, como desvantagem, o
fato de o aroma encapsulado ser termicamente sensivel, com a temperatura de
processamento limitada a faixa de 140°C a 230°C, além de ser parcialmente
perdido durante a moldagem (BRODY, STRUPINSKY & KLINE, 2001).

A industria japonesa Okamoto comercializa uma série de resinas de

policloreto de vinila denominadas “Aroma Film”. Estas resinas sdo obtidas por
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meio de processamento especial e encontram-se disponiveis em 12 tipos de
fragrancias encapsuladas (lavanda, morango, limao etc.), que podem ser
combinadas a 16 cores diferentes e aplicadas na producao de sacolas, papéis
etc (BRODY, STRUPINSKY & KLINE, 2001).

A Ampacet Corporation (Tarrytown, NY.), principal produtora norte-
americana de composto plastico concentrado, fornece concentrados de
fragrancias na forma de pellets de polietileno incorporado com corante. Estes
pellets destinam-se a producdo de embalagens de produtos nao-alimenticios,
tais como sacos de lixos para cozinhas e banheiros (MARKARIAN, 2006;
BRODY, STRUPINSKY & KLINE, 2001).

A empresa Scentsational utiliza uma tecnologia patenteada para
liberagdo de aromas incorporados a embalagens plasticas, destacando-se o
uso para acondicionamento de refei¢gdes prontas (embalagens rigidas), sucos
de frutas e bebidas (garrafas), paes (embalagens flexiveis) etc.
(SCENTSATIONAL TECHNOLOGIES, 2010).

Entretanto, o desenvolvimento destas embalagens tém no processo de
incorporacao do aroma um dos seus pontos criticos, visto que as temperaturas
normalmente empregadas no processamento dos polimeros podem levar a
evaporagao dos componentes volateis ou mudar o perfil do aroma. Assim,
atencao especial deve ser dada na formulagao para que os aromas resistam as
temperaturas de processamento dos plasticos e permanegam no produto final.
Neste contexto, fatores como compatibilidade da fragrancia com a base, a
escolha do polimero carreador e o tempo de residéncia na extrusora devem ser
considerados. As possiveis solugdes para minimizar a degradagao incluem a
adicao do concentrado de aroma em uma etapa posterior, 0 uso de tempos de
residéncia inferiores ou de baixas temperaturas de extrusdo (MARKARIAN,
2006).

Os estudos sobre embalagens aromatizadas sao recentes, fato que

justifica a escassez de artigos sobre o0 assunto.
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CAPITULO 1

DESENVOLVIMENTO E AVALIACAO DE FILMES PLASTICOS
INCORPORADOS COM AROMA DE LARANJA

RESUMO

O suco de laranja in natura € uma das bebidas mais consumidas no mundo
que, apos a industrializacao, apresenta alteracdes no aroma e no sabor. Dentre
as alternativas para melhorar seu sabor, as embalagens aromatizadas
apresentam-se como tecnologia promissora, visto que os compostos volateis
migram da embalagem para o produto, evitando perdas durante o
processamento € 0 uso excessivo. Diante deste potencial e da escassez de
informacdo sobre essa tecnologia, o presente estudo teve por objetivo
desenvolver e avaliar filmes plasticos de polietileno de baixa densidade (PEBD)
incorporados com diferentes aromas de laranja. Estes filmes foram obtidos por
extrusdo termoplastica e incorporados com 0% (controle), 15% e 20% dos
aromas “idéntico ao natural” e “orange fruit’, sendo avaliados quanto a
espessura, alongamento e tensdo de ruptura, modulo de elasticidade,
estrutura (microscopia eletrénica de varredura), estabilidade do aroma e quanto
a caracterizagao sensorial. Os resultados indicaram que n&o houve diferenca
entre os filmes quanto a espessura e ao médulo de elasticidade (p>0,05), que a
incorporagao dos aromas influenciou na tensao de ruptura (p<0,05) e que ndo
houve influéncia dos aromas incorporados sobre o alongamento na ruptura
(p>0,05). As micrografias, por sua vez, indicaram poucas diferengas estruturais
entre o controle e os filmes aromatizados. Quanto a estabilidade do aroma,
verificaram-se perdas acentuadas dos compostos durante o armazenamento,
que também foram apontadas pela analise sensorial descritiva, por meio da
diminuigao dos escores. Conclui-se que os filmes desenvolvidos necessitam de
armazenamento especial (refrigeragdo, embalagem barreira) e que a
transferéncia rapida dos compostos para o ambiente sugere o potencial dos

filmes para aromatizar o suco de laranja.
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Palavras-chave: filmes aromatizados, aroma de laranja, analise sensorial,

estabilidade do aroma.

ABSTRACT

The fresh orange juice is one of the most widely consumed beverages in the
world, but after industrialization, it presents alterations in aroma and
flavor. Among the alternatives to improve its taste, flavored packaging present
themselves as promising technology, since the active compounds migrate from
the packaging for the product, avoiding losses during processing and
overuse. Given this potential and the scarcity of information on this technology,
this study aimed at developing and evaluating plastic films of low density
polyethylene (LDPE) incorporated with different orange flavors. These films
were extruded thermoplastic and incorporated with 0% (control), 15% and 20%
of flavorings "identical to natural" and "orange fruit", being evaluated for
thickness, elongation and tensile strength, modulus of elasticity, structure
(scanning electron microscopy), stability regard to flavor and sensory
characteristics. The results showed no difference between the films on the
thickness and elastic modulus (p>0.05); the incorporation of flavorings
influenced on the tensile strength (p<0.05) and the flavorings incorporated did
not affect the elongation at break (p>0.05). The micrographs indicated few
structural differences between the control and the flavored films. As for the
stability of the aroma, there were significant losses of compounds during
storage, which also were reported by descriptive sensory analysis, by
decreasing scores. It is concluded that the developed films require special
storage (refrigeration, packaging barrier) and the rapid transfer of compounds

into the environment suggests the potential of films to flavor orange juice.

Keywords: flavored films, orange flavor, sensory analysis, flavor stability.
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1- INTRODUCAO

O suco de laranja in natura € uma das bebidas mais apreciadas no
mundo, fato que esta relacionado a qualidade sensorial e a crescente demanda
de bebidas saudaveis. Entretanto, apds o processamento, suas caracteristicas
sensoriais sao profundamente alteradas, podendo afetar a aceitacédo e o
consumo do suco (PEREZ-CACHO & ROUSEFF, 2008; JORDAO, 2005).

O aroma é um dos primeiros atributos sensoriais percebidos pelo
consumidor e constitui uma caracteristica chave dos citricos, cuja composigcéao
resulta da combinagdo complexa de centenas de compostos volateis — alcodis,
hidrocarbonetos, ésteres, cetonas e aldeidos — presentes em diferentes
concentragbes e que confere um aroma fresco, unico e delicado
(MIRHOSSEINI et al, 2007; GOMEZ-ARIZA, GARCIA-BARRERA &
LORENZO, 2004; FRANCO & JANZANTTI, 2004; BERGER, 1995, ROBARDS
& ANTOLOVICH, 1995).

A incorporagdo de aromas aos materiais plasticos ja vem sendo
empregada em uma série de produtos, tais como brinquedos, calgados e sacos
de lixo e, mais recentemente, em embalagens para acondicionamento de
alimentos e bebidas. O modo de ac&do destas embalagens baseia-se na
liberacdo dos compostos volateis para o produto, por meio de mecanismos
relacionados a solubilidade quimica e a difusdo. Tais mecanismos também
regem o fendbmeno de scalping (absorcdo e remogao) dos aromas, problema
verificado em pequena ou grande escala nos produtos acondicionados em
embalagens plasticas e que podem apresentar perda de aroma devido a
absorgdo de parte de seus componentes pelos materiais de embalagem
(MARKARIAN, 2006; BRODY, 2005; HAN & SCANLON, 2005; AHVENAINEN,
2003; BRODY, STRUPINSKY & KLINE, 2001).

Devido a forma como interage com o produto, as embalagens
aromatizadas apresentam vantagens relacionadas ao fato de os aromas néao
serem incorporados diretamente ao alimento, evitando, assim, sua degradacao
durante o processamento e o uso excessivo. Além disso, segundo Markarian
(2006) e Brody, Strupinsky & Kline (2001), a liberacdo dos aromas através de
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materiais plasticos representa uma alternativa para aumentar a percepgao do
aroma no momento da abertura da embalagem e durante o consumo,
constituindo um estimulo adicional para sua aquisicdo. Entretanto, estas
embalagens tém na etapa de incorporagdo do aroma um dos pontos criticos do
seu desenvolvimento, pois a temperatura de processamento habitual do
polimero pode levar a perda dos componentes pela volatilizagdo ou mudar o
perfil do aroma (MARKARIAN, 2006). Esta situagdo acaba demandando tempo
no desenvolvimento da formulagdo mais adequada e a necessidade de testes
relacionados a estabilidade do aroma na embalagem, envolvendo analises
instrumentais (GC/MS) e analises sensoriais. A analise sensorial descritiva é
utilizada para descrever e quantificar os atributos sensoriais de um produto
(MURRAY, DELAHUNTY & BAXTER, 2001; MEILGAARD, CIVILLE & CARR,
1999), fornecendo dados importantes que, em muitas situagdes, ndo podem
ser obtidas por meio das analises instrumentais (ROSS, 2009).

Diante dos problemas relacionados a perda do aroma do suco de laranja
industrializado, da sua importancia para a qualidade e consumo do produto e
do potencial de aplicagao das embalagens aromatizadas, o presente estudo
teve como objetivo desenvolver filmes plasticos incorporados com diferentes
aromas de laranja e avalia-los quanto as propriedades fisicas, mecanicas e
também quanto a estabilidade dos aromas durante o armazenamento dos

filmes, por meio de analise instrumental e analise descritiva quantitativa.

2- MATERIAL E METODOS

2.1- Desenvolvimento dos filmes aromatizados

O desenvolvimento dos filmes aromatizados, as analises fisicas,
mecanicas e de estabilidade do aroma foram realizados no Laboratério de
Embalagens do Departamento de Tecnologia de Alimentos da Universidade
Federal de Vicosa, MG. Os filmes plasticos produzidos tiveram como base a
resina de polietileno de baixa densidade (PEBD) cedida pela empresa Braskem

(Triunfo/RS) e incorporados com os aromas de laranja “idéntico ao natural’
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(aditivo com substancias aromatizantes naturais) e “orange fruit” (6leo
enriquecido com fragdes do 6leo essencial de laranja e aroma da fase aquosa
da laranja) cedidos pela empresa Dohler (Limeira/SP). Estes aromas foram
adicionados a resina nas concentragbes de 15% e 20% (massa/ massa do
filme). O filme aromatizado foi obtido pelo processo de extrusdo termoplastica
em extrusora mono-rosca HAAKE Poly-Drive (Thermo/USA), cujas condi¢des
de processo e incorporacdao do aroma encontram-se sob processo de depdsito
de patente. Também foram extrusados filmes sem adicdo de aromas (filme
controle — PEBD), que assim como os filmes aromatizados (“idéntico ao
natural”: PEBD15IN e PEBD20IN, com 15% e 20% do aroma, respectivamente;
“orange fruit”: PEBD15F e PEBD20F) , foram produzidos em trés repeticoes.
Os filmes obtidos foram avaliados quanto a espessura, ao alongamento e a
tensdo de ruptura, modulo de elasticidade, estrutura, estabilidade do aroma

incorporado e quanto a analise descritiva quantitativa.
2.2- Andlises fisicas e mecanicas dos filmes desenvolvidos

A espessura dos filmes foi medida em cinco pontos diferentes de cada
amostra de filme (10 replicatas para cada tipo de filme) utilizando-se
micrébmetro Mitutoyo (0-25mm), enquanto que o alongamento, a tensao de
ruptura e o moédulo de elasticidade foram avaliados por meio de ensaios
realizados em maquina de teste universal (instron Series 3367), utilizando-se
célula de carga de 1 kN, distancia entre as garras de 100 mm e velocidade de
teste de 50 mm/min segundo a ASTM D882-00 (2001), com amostras
previamente condicionadas, compostas por filmes cortados nas dimensdes de
16,0 cm x 2,5 cm e condicionados por 48h em temperatura de 23°C + 2°C e
umidade relativa de 50% * 5%. As avaliagcbes mecanicas e de espessura foram
conduzidas em delineamento inteiramente casualizado, com 3 repeti¢cdes, e os
resultados obtidos foram submetidos a analise de variancia e teste de Dunnett
ao nivel de 5% de significancia, utilizando-se o programa estatistico SAS,

versao 9.1, licenciado para a Universidade Federal de Vigosa.

49



A estrutura dos filmes, verificada por meio de cortes transversais e pela
vista lateral, foi observada em microscopio eletrénico de varredura da marca
LEO, modelo 1430VP, no Nucleo de Microscopia e Microanadlise da
Universidade Federal de Vigosa. Nesta analise, amostras do filme PEBD,
PEBD20IN e PEBD20F foram fixados em suporte (stub) de aluminio com fita
adesiva dupla-face e recobertos com ouro. Um potencial de aceleragao de 20
kV foi utilizado.

2.3- Avaliacao da estabilidade do aroma

A estabilidade dos aromas incorporados aos filmes foi avaliada a cada
10 dias, durante o periodo de armazenamento de 40 dias sob temperatura
ambiente (27°C £ 10°C), com a avaliagdo baseando-se no comportamento do
linalol, citral e octanal — considerados entre 0os componentes mais
representativos para o aroma do suco de laranja — e do limoneno, composto
presente em maior concentracdo na laranja (GOMEZ-ARIZA, GARCIA-
BARRERA & LORENZO, 2004; ROBARDS & ANTOLOVICH, 1995).

2.3.1- Preparo das amostras

As amostras foram previamente preparadas por meio da microextragcao
em fase solida (SPME). Nesta etapa, a concentragcdo e extragao dos volateis
de cada amostra foram realizadas segundo metodologia proposta por Oliveira
(2006) para suco de laranja e adaptada neste estudo para os filmes. Para
tanto, pesou-se aproximadamente 0,2 g dos filmes, os quais foram dispostos
em vials de 10 mL e lacrados. As amostragens foram realizadas diretamente no
headspace, sob temperatura ambiente. O método de analise consistiu na
exposicdo da fibra revestida de material adsorvente (fibra de
polidimetilssiloxano (PDMS-100 um), Supelco/USA) durante 20 minutos para a
adsor¢cao dos analitos, seguido pela dessor¢cdo no cromatoégrafo gasoso,

durante 4 minutos.
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2.3.2- Analise cromatogréfica

As analises dos componentes foram realizadas em cromatografo a gas
acoplado a um espectrometro de massa (GC/MS) — Cromatografo gasoso
Shimadzu GC 17-A, com detector de massas Shimadzu QP-5050A, tendo
como fonte de ionizacdo o impacto eletrdbnico com 70 ev. As condigcbes de
analise foram adaptadas da metodologia proposta por Jordan, Goodner &
Laencina (2003) para suco de laranja, utilizando-se coluna DB-5 (30 m x 0,25
mm x 0,25 um); gas de arraste Hélio (com fluxo de 1,3 mL/min); temperaturas
de injetor e interface de 250°C e 280°C, respectivamente; injetor do tipo
split/splitless no modo split, razdo 1:20 e temperatura programada (temperatura
inicial de 50°C mantida por dois minutos, elevagao até 85°C a 1,5°C/min e
aumento até a temperatura final de 160°C a uma taxa de 2,5°C/min). Para a
quantificacao, utilizou-se o método do padrao externo, baseado no preparo das
curvas de calibragdo com diferentes concentragbes dos padroes mencionados
(citral: 12,50 a 500 mg.kg™"; limoneno: 2,75 a 2750 mg.kg™; linalol: 20 a 200
mg.kg”; octanal: 1,56 a 312,50 mg.kg™"') fornecidos pela Sigma-Aldrich com
pureza de 95% e solubilizados com hexano (Vetec), sendo, apds o preparo,
injetadas na forma liquida (volume de injegao de 2,0 pL).

As avaliagbes cromatograficas foram realizadas em delineamento
inteiramente casualizado, com parcelas subdivididas, tendo nas parcelas os
cinco filmes desenvolvidos (PEBD, PEBD15IN, PEBD20IN, PEBD15F e
PEBD20F) e nas subparcelas os cinco tempos de avaliagéo (0, 10, 20, 30 e 40
dias), com trés repeticbes. Os resultados obtidos foram submetidos a analise
de variancia, com uso do programa estatistico SAS, verséo 9.1, licenciado para

a Universidade Federal de Vigosa.
2.4- Andlise descritiva quantitativa dos filmes desenvolvidos

Esta metodologia envolveu as seguintes etapas: recrutamento dos
candidatos, pré-selecao dos candidatos, levantamento dos termos descritivos,
treinamento, testes preliminares, sele¢cdo dos julgadores, avaliagdo das
amostras e analise dos resultados (MEILGAARD, CIVILLE & CARR, 1999).
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O recrutamento dos candidatos foi realizado no Campus da
Universidade Federal de Vigosa (MG), mediante distribuicio de 55
questionarios. Foram recrutados os voluntarios que preencheram os seguintes
critérios: habilidade para usar escalas, conhecimento dos termos descritivos,
boa saude, interesse, disponibilidade para participar do estudo e o fato de
gostar do suco e do aroma de laranja.

Assim, 26 candidatos foram recrutados e passaram por uma etapa de
pré-selecdo, realizada em cabines individuais no Laboratério de Analise
Sensorial dos Alimentos, do Departamento de Tecnologia de Alimentos da
Universidade Federal de Vigosa, MG. Esta etapa foi conduzida com a aplicagao
de 4 séries de testes de comparacédo pareada, em que foram apresentadas
uma amostra do filme com 15% do aroma “idéntico ao natural” e outra com
20% do mesmo aroma (previamente identificadas como diferentes pelo teste de
comparagao pareada), sendo solicitado aos julgadores que indicassem a
amostra com maior intensidade do aroma de laranja. Nesta etapa, foram
selecionados 15 julgadores, que apresentaram pelo menos 75% de acerto.

Para obtencdo dos termos descritivos, foi utilizado o método rede, em
que trés amostras de filme foram apresentadas aos pares para os 15
julgadores, visando identificar as similaridades e diferengas entre cada par de
amostras. Os pares de amostras apresentadas foram: PEBD e PEBDZ20IN;
PEBD e PEBD20F; e PEBD20IN e PEBD20F. Dos dados obtidos, foram
escolhidos em consenso com a equipe, os termos aroma caracteristico de
laranja e aroma de casca de laranja, para compor a ficha descritiva utilizada
para avaliagao dos filmes. Esta ficha utilizou escala nédo estruturada de 9 cm,

com os extremos ancorados pelos termos “nenhum” e “forte” (Figura 1).
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FICHA DE AVALIACAO

Nome: Data:

Por favor, faga um trago vertical na escala no ponto que melhor descreve a intensidade de

cada caracteristica da amostra de filme aromatizado.

Amostra:

AROMA

Aroma caracteristico de laranja |

NENHUM

Aroma de casca de laranja |

FORTE

NENHUM

FORTE

Figura 1- Modelo da ficha descritiva utilizada na avaliagao dos filmes desenvolvidos.

Apo6s a definigdo dos termos e da ficha, procedeu-se ao treinamento dos

julgadores, realizado em varias sessdes com os padrdes de referéncia para os

termos descritivos (Tabela 1). Estes padrées foram preparados de forma que,

para cada termo avaliado, os julgadores percebessem as sensagdes extremas,

ou seja, os extremos da escala.

Tabela 1- Termos descritivos, definicdes e padrdes de referéncia para os filmes

de PEBD incorporados com aroma de laranja

Termos Definicbes

Padrbes

Aroma  caracteristico de sensacao olfativa associada
ao aroma caracteristico da

Nenhum: filme PEBD puro;

laranja fruta Forte: filme PEBD
incorporado com 25% do
aroma “idéntico ao natural”.

Aroma de casca de laranja sensacgao olfativa associada Nenhum: filme PEBD puro;

ao aroma caracteristico da
casca de laranja (sumo)

Forte: filme PEBD
incorporado com 25% do
aroma “orange fruit”.
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Apods o treinamento, os julgadores foram submetidos a selegao final,
realizada com os filmes PEBD, PEBD20IN e PEBD20F, que foram colados em
moldura de papel cartdo e apresentados de forma monadica, aleatorizada,
codificados com numeros de trés digitos (Figura 2) e com trés repeticoes.
Nesta selegdo, os julgadores foram avaliados quanto a capacidade
discriminatoéria e a reprodutibilidade. Estas caracteristicas foram verificadas por
meio da analise de variancia realizada para cada um dos julgadores e para
cada termo descritivo, avaliando-se, como fontes de variacdo, as amostras e as
repeticdbes. Foram selecionados 9 julgadores (2 homens e 7 mulheres, na faixa
etaria de 20 a 30 anos) que apresentaram capacidade discriminatéria

adequada (pFamostra < 0,50) e reprodutibilidade (pFrepeticao = 0,05).

FICHA R AVALLLEAS
=

P Mg, Topm e Pl WAL P pmmaln T N0 e Sl TS @ Sl i
st e o =

L]

Aroaly
. L

|
|
e

Figura 2- Forma de apresentagdo dos filmes desenvolvidos.

Os 9 julgadores selecionados avaliaram os filmes desenvolvidos
utilizando a ficha descritiva, onde foram marcadas as intensidades de cada
termo descritivo. As amostras dos filmes foram servidas de forma monadica,
aleatorizada e codificadas com numeros de trés digitos. Entre cada avaliagéao,
os julgadores foram orientados a fazerem uma pausa e a cheirarem p6 de café

para minimizar a saturagao olfativa.
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Com os dados coletados, realizaram-se as analises dos resultados,
considerando-se o delineamento empregado na analise descritiva do aroma —
delineamento em blocos casualizados com parcelas subdivididas, tendo nas
parcelas os julgadores (blocos), os filmes desenvolvidos (tratamentos) e a
interacao julgador x filme e nas subparcelas os tempos de avaliagdo. Assim, os
dados obtidos na avaliagao dos filmes foram submetidos a analise de variancia
com os fatores (julgador; filme; interagao julgador x filme; tempo e interagcéo
filme x tempo) para cada termo e a analise de regressédo, utilizando-se o
programa estatistico SAS, versado 9.1, licenciado para a Universidade Federal

de Vigosa.

2.5- Analise de correlacdo entre as medidas instrumental e sensorial

Os dados obtidos pela analise em GC/MS e pela analise descritiva, nos
tempos 0, 10 e 20 dias, foram submetidos a analise de correlagdo de Pearson,
utilizando-se o programa estatistico SAS, versao 9.1, licenciado para a

Universidade Federal de Vigosa.

3- RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1- Propriedades fisicas e mecéanicas dos filmes desenvolvidos

Os resultados obtidos para as propriedades fisicas e mecanicas (Tabela
2) indicaram que os filmes desenvolvidos foram significativamente diferentes
(p<0,05) quanto a tensdo e ao alongamento na ruptura, fato ndo observado
para o moédulo de elasticidade e espessura (p>0,05), os quais obtiveram valor

médio igual a 1,77 MPa e 40 pym, respectivamente.
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Tabela 2- Resumo da analise de variancia dos parametros fisico e mecanicos

dos filmes de PEBD desenvolvidos

Parametros F.V. G.L. Q.M. p(F)
Espessura Filmes 4 21,09 0,2927
Residuo 10 14,71
Total 14
Tensao Filmes 4 52,10 <0,0001
Residuo 10 2,12
Total 14
Alongamento Filmes 4 65524 0,0226
Residuo 10 14173
Total 14
Moédulo de Filmes 4 0,37 0,1419
elasticidade Residuo 10 0,17
Total 14

Para o parametro tensao de ruptura (Tabela 3), verificou-se que o filme
PEBD apresentou o maior valor médio (23,42 MPa), diferenciando-se dos
demais filmes, demonstrando que a incorporacdo dos aromas alterou a
resisténcia dos filmes de PEBD a tragado, tornando-os menos resistentes. O
valor encontrado para o filme PEBD foi préximo ao mencionado pelo fabricante
da resina (BRASKEM, 2009), que reporta valores entre 20 e 40 MPa para
filmes de 38 um de espessura, enquanto os valores obtidos para os filmes
aromatizados foram relativamente inferiores. Este comportamento pode estar
relacionado a incorporacao dos aromas, visto que a forma de preparo dos
filmes aromatizados diferiu da forma empregada para o filme controle. Devido
ao fato de o estudo sobre embalagens aromatizadas ser recente, nao existem
informacdes disponiveis na literatura que possam ser comparadas aos

resultados obtidos neste estudo.

Tabela 3- Comparagao entre médias da tensdo de ruptura (em MPa) dos filmes
de PEBD aromatizados e do filme PEBD, pelo teste de Dunnett ao nivel de 5%

de probabilidade

Filme Média (MPa)

PEBD 23,42
PEBD15IN 15,87
PEBD20F 14,86
PEBD15F 14,28*
PEBD20IN 12,78*

DMS= 3,44
* Significativo pelo teste de Dunnett, ao nivel de 5% de probabilidade.
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Em relacdo ao alongamento na ruptura (Tabela 4), o fiime PEBD nao
diferenciou dos filmes aromatizados (p>0,05), indicando que neste estudo, a
incorporagao do aroma nao influenciou no alongamento dos filmes de PEBD,
isto €, no quanto os filmes esticaram em relacdo ao comprimento inicial até o
momento da ruptura. Esta propriedade mecanica representa uma medida da
habilidade do filme em esticar, sendo que valores elevados podem levar a
estiramentos irregulares durante o desenrolamento de filmes plasticos,
enquanto que valores muito baixos podem levar a quebra (ROBERTSON,
1993).

Tabela 4- Comparagao entre médias percentuais do alongamento na ruptura
dos filmes de PEBD aromatizados e do filme PEBD, pelo teste de Dunnett ao

nivel de 5% de probabilidade

Filme Média (%)
PEBD 114,30
PEBD15F 140,90™
PEBD20F 135,20™
PEBD20IN 116,90™
PEBD15IN 106,00
DMS= 28,097

"$Nao significativo pelo teste de Dunnett, ao nivel de 5% de probabilidade.

Quanto ao médulo de elasticidade, os filmes n&o se diferenciaram
(p>0,05). Este parédmetro, também denominado mddulo de Young, € uma
medida da forga requerida para deformar o filme em uma dada extensdo, ou
seja, € um indicador da rigidez do filme, sendo que quanto maior o seu valor,
maior a rigidez do filme (SARANTOPOULOS et al., 2002; ROBERTSON,
1993). Pelos resultados obtidos, verificou-se que a flexibilidade do PEBD néao
foi alterada pela incorporacédo dos aromas.

Segundo Sarantépoulos et al. (2002), as propriedades de tragdo séao
uteis para identificacdo e caracterizacdo dos filmes flexiveis e expressam a
resisténcia do material a deformagdo por alongamento quando submetido a
tracao, requerimento caracteristico dos equipamentos de acondicionamento,
dos processos de conversao e do manuseio das embalagens. Tais
propriedades estdo associadas, portanto, as questbes criticas como

produtividade, custo, perdas e segurangca e dependem da espessura, das
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caracteristicas inerentes ao material plastico e do processo de fabricagdo do
filme. Como os resultados obtidos na avaliacdo da espessura indicaram que os
filmes de PEBD incorporados com aroma nao diferiram do filme PEBD, deduz-
se que os resultados obtidos para a tensao de ruptura pode estar relacionado a
formulagao e ao processo de fabricagao dos filmes, visto que parte da resina foi
substituida pelo masterbatch (preparado) de aroma. Entretanto, esta
substituicdo ndo comprometeu a extrusdo dos filmes, uma vez que foram
obtidos filmes com boas propriedades mecanicas e com o aroma incorporado.
Para chegar a este resultado, os percentuais de aromas incorporados aos
filmes foram determinados por meio de testes preliminares, em que se verificou
que a concentracdo de 25% (utiizada como padrdo no treinamento de
julgadores na ADQ) foi a concentragdo maxima passivel de incorporagao, sem
prejuizos para a extrusao dos filmes.

As micrografias obtidas por microscopia eletrénica de varredura (MEV)
mostraram poucas diferengas entre a estrutura do filme PEBD (Figura 3) e a
estrutura dos filmes PEBD20IN e PEBD20F, que apresentaram aspecto menos
homogéneo. As irregularidades do filme PEBDZ20IN foram visiveis no corte
transversal, em que se observou a formagdo de pequenas bolhas. O filme
PEBD20F foi a amostra que apresentou de forma mais clara a influéncia da
incorporagdo do aroma, visto que sua estrutura apresentou rugosidades no
corte transversal e pequenas depressdes na vista lateral.

Estas alteracbes podem estar associadas as interacbes dos
componentes volateis dos aromas incorporados com a resina de PEBD, que
se baseiam na solubilidade quimica, propriedade que depende da afinidade
entre os grupos funcionais dos plasticos e dos volateis, do peso molecular e do
grau de cristalinidade do polimero (SAJILATA et al., 2009; SHEUNG, MIN &
SASTRY, 2004; FAYOUX, SEUVRE & VOILLEY, 1997). Neste caso, a
afinidade entre os compostos e a resina de PEBD foi determinante, visto que
os aromas incorporados eram de base oleosa e a resina era de natureza
lipofilica, fato que levou a formagdo de filmes com poucas alteracdes
estruturais, sem a presenca de grandes poros e com o aroma fazendo parte da

estrutura do filme. Os resultados obtidos para as propriedades mecanicas
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confirmaram que estas alteragdes ndo comprometeram a integridade dos

filmes.
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Figura 3- Micrografias dos filmes PEBD (corte tranversal (a) e vista lateral (b));
PEBDZ20IN (corte tranversal (c) e vista lateral (d)) e PEBD20F (corte tranversal (e) e

vista lateral (f)).

59



3.2- Estabilidade do aroma

Comparando-se a massa dos componentes avaliados antes e apds a
extrusdo (Tabela 5), verificou-se que todos os compostos apresentaram perdas
elevadas, sendo superiores a 77% para o citral cis, 82% para o citral trans e 0
linalol, 92% para o limoneno e superiores a 92% para o octanal (composto que
nao foi detectado no flme PEBD15IN apds a extrusdo), em ambos os aromas
incorporados aos filmes e nas duas concentragdes estudadas. Estes valores
podem estar relacionados a volatilizagdo dos compostos (ponto de flash
(volatilizagdo), segundo o fabricante: 51°C para o aroma “idéntico ao natural” e

31°C para o “orange fruit”) e a alta temperatura empregada na extrusao.

Tabela 5- Massa dos compostos avaliados antes e apds a extruséo

Filmes Compostos Massa do composto em mg (por Perdas (%)
0,2g de material polimérico)
Antes da Apoés a
extrusao extrusao
PEBD15IN Citral cis 0,078 0,017 77,95
Citral trans 0,160 0,026 83,59
Limoneno 6,234 0,420 93,26
Linalol 0,142 0,025 82,57
Octanal 0,004 0,000 100,00
PEBD20IN Citral cis 0,104 0,021 79,83
Citral trans 0,214 0,037 82,53
Limoneno 8,312 0,562 93,24
Linalol 0,189 0,031 83,43
Octanal 0,005 0,000 95,87
PEBD15F Citral cis 0,130 0,023 82,55
Citral trans 0,178 0,029 83,60
Limoneno 6,107 0,427 93,00
Linalol 0,203 0,035 82,56
Octanal 0,110 0,009 92,12
PEBD20F Citral cis 0,173 0,030 82,64
Citral trans 0,237 0,039 83,72
Limoneno 8,143 0,583 92,84
Linalol 0,271 0,043 84,00
Octanal 0,146 0,011 92,69

Em relacdo a estabilidade dos aromas nos filmes aromatizados,
observou-se reducdo acentuada na concentragdo de todos os componentes
avaliados. No caso do citral (Tabela 6), presente nas formas cis e trans, as

perdas foram superiores a 70% em todos os filmes avaliados no 20° dia de
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estocagem, sendo que, ao final do armazenamento, havia apenas tracos deste
composto. O citral, segundo a literatura, € um aldeido comercializado como
mistura das formas cis (neral) e trans (geranial) e considerado como um
componente volatil importante para o suco e o éleo da casca de laranja,
apresentando odor descrito como casca de limé&o, citrico, verde, lima, entre
outros (PEREZ-CACHO & ROUSEFF, 2008; CHIDA et al., 2006;
HOGNADOTTIR & ROUSEFF, 2003; BURDOCK, 2002).

Tabela 6- Concentracdo média e desvio padrdo do citral (mg.kg™') durante a

estocagem dos filmes aromatizados

Cis

Tempo (dias)
Filmes 0 10 20 30 40
PEDB15IN 78,14 +21,11 26,20+2,99 17,84 +4,63 tr. tr.
PEBD20IN 95,28+ 14,90 38,58+10,24 21,41+3,46 tr. tr.
PEBD15F 102,98+7,49 53,61+8,48 26,00+ 3,19 2,14 + 0,91 tr.
PEBD20F 136,61+ 16,57 63,33+3,32 32,90+ 8,79 1,67 £ 0,25 tr.

Trans

Tempo (dias)
Filmes 0 10 20 30 40
PEBD15IN 119,52 + 32,12 50,09 + 11,53 34,39 £ 15,23 tr. tr.
PEBD20IN 169,62 + 25,99 63,89+17,72 40,31 6,94 tr. tr.
PEBD15F 132,42+898 62,54+2,67 35,604,30 3,02 +1,24 tr.
PEBD20F 175,23+11,20 86,66 +5,14 4559+1284 1,27+0,31 tr.

Legenda: tr.= tracos

O limoneno apresentou perdas superiores a 90% aos 20 dias de
armazenamento e concentragdo tragco aos 40 dias (Tabela 7), sendo o
componente encontrado em maior concentracdo em todos os filmes
aromatizados. O fato de estar presente em grande concentragdo ja era
esperado, visto que a literatura o cita como componente majoritario do suco e
do oOleo da casca da laranja, mencionando que, apesar da concentragdo ser
elevada, ndo apresenta grande impacto sobre o aroma da laranja (possui

aroma descrito como lim&o, alcaguz, fresco etc.), devido a sua percepgao ser
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limitada pelos altos thresholds (limiares de detecgao) para o odor, podendo, no
entanto, carrear varios componentes aromaticos (PEREZ-CACHO &
ROUSEFF, 2008; CHIDA et al., 2006; HOGNADOTTIR & ROUSEFF, 2003;
YAYLAYAN, 2000; JIA, ZHANG & MIN, 1998; SADLER et al., 1995).

Tabela 7- Concentragdo média e desvio padrao do limoneno (mg.kg™') durante

a estocagem dos filmes aromatizados

Tempo (dias)

Filmes 0 10 20 30 40
PEBD15IN 1908,64 + 451,05 375,05+26,31 130,99 + 24,98 tr. tr.
PEBD20IN 2553,60 + 104,00 516,98 + 79,17 147,9292 + 13,80 tr. tr.
PEBD15F 1941,94 £+ 54,48 533,27 +15,65 171,02 + 5,64 tr. tr.
PEBD20F 2651,79 + 133,39 654,16 +40,58 198,12 + 29,97 tr. tr.

Legenda: tr.= tracos

O linalol foi o unico componente que pode ser quantificado ao final do
armazenamento, apresentando perdas superiores a 90% em todos os
tratamentos avaliados (Tabela 8). Este composto foi o segundo encontrado em
maior concentracao e esta relacionado aos aromas descritos como floral, doce,
verde e citrico (PEREZ-CACHO & ROUSEFF, 2008; ZELLNER et al., 2008;
ALMEIDA, 2006; WIDDER et al., 2004; BURDOCK, 2002), sendo o alcool mais
frequentemente citado como presente no suco de laranja e que apresenta um
alto impacto sensorial para o produto (SAJILATA et al.,, 2007; ROBARDS &
ANTOLOVICH, 1995).

Tabela 8- Concentragdo média e desvio padrao do linalol (mg.kg™) durante a

estocagem dos filmes aromatizados

Tempo (dias)
Filmes 0 10 20 30 40
PEBD15IN 112,62 +25,34 38,54+2,14 26,00+3,00 11,54+1,73 7,18+0,11
PEBD20IN 142,73+9,68 51,27+7,47 31,42+220 10,81+0,58 6,80+0,42
PEBD15F 161,11+8,27 71,11+3,56 4129+0,81 1565+0,65 8,60+0,43
PEBD20F 197,00+26,36 8587 +272 4713+7,31 1548+120 7,75+0,67
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O octanal foi, dentre os compostos avaliados, o que apresentou menor
concentracdo, nao sendo detectado nos filmes com o aroma “idéntico ao
natural” no 10° dia de estocagem e nos filmes com o aroma “orange fruit” a
partir dos 30 dias, indicando que foi um dos mais instaveis durante o
armazenamento, apresentando perdas superiores a 85% para os filmes
PEBD15F e PEBD20F aos 10 dias de armazenamento (Tabela 9). Estas
perdas podem estar relacionadas a volatilidade do composto e ao fato de se
apresentar em baixa concentracdo nos aromas antes da extrusdo. Apesar
disso, o octanal esta entre os compostos mais representativos para o aroma do
suco de laranja e do 6leo de laranja, cujo odor é descrito como verde, citrico,
penetrante e casca de laranja (PEREZ-CACHO & ROUSEFF, 2008; CHIDA et
al., 2006; HOGNADOTTIR & ROUSEFF, 2003; GOMEZ-ARIZA, GARCIA-
BARRERA & LORENZO, 2004; WIDDER et al., 2004; BURDOCK, 2002; JIA,
ZHANG & MIN, 1998; ROBARDS & ANTOLOVICH, 1995; TONDER et al.,
1998). Devido a concentragdo em que foi encontrado nos filmes, existe a
suposi¢cao de que o octanal apresenta maior contribuicdo para o aroma “orange

fruit” do que para o aroma “idéntico ao natural”.

Tabela 9- Concentragdo média e desvio padrdo do octanal (mg.kg™') durante a

estocagem dos filmes aromatizados

Tempo (dias)

Filmes 0 10 20 30 40
PEBD15IN tr. n.d. n.d. n.d. n.d.
PEBD20IN 0,91+ 0,64 n.d. n.d. n.d. n.d.
PEBD15F 39,25+ 3,44  3,25+0,47 tr. n.d. n.d.
PEBD20F  48,59+25,65 5,05+0,62 tr. n.d. n.d.

Legenda: tr.= tragos; n.d.= ndo detectado.

Nas Figuras 4 e 5 estdo os cromatogramas dos filmes PEBD20IN e
PEBD20F, em que se observa o perfil de volateis destes filmes, no inicio e ao
final do armazenamento. Na Figura 6, por sua vez, pode ser observado com
maior clareza o comportamento dos compostos avaliados durante a

estocagem. Os resultados obtidos indicam que os filmes desenvolvidos nao
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devem ser armazenados expostos ao ambiente, necessitando de uma
embalagem que os proteja contra a perda de volateis ou que sejam
combinados a materiais com baixa permeabilidade aos volateis. Entretanto,
também podem indicar o potencial destes filmes para aromatizar o suco de
laranja, dada a rapidez com que os componentes migraram para o ambiente,
fato importante quando se considera a grande afinidade destes pelo polietileno
e que esta relacionada a polaridade (tanto a resina quanto os compostos
possuem carater apolar) (SAJILATA et al.,, 2007; FAYOUX, SEUVRE &
VOILLEY, 1997). Neste contexto, deve-se ressaltar, também, as condi¢cbes de
temperatura em que os filmes foram estocados (30°C + 4°C), visto que a
temperatura € um parametro com grande influéncia sobre os fenbmenos de
transferéncia de massa, neste caso, na migracdo dos compostos volateis dos
filmes para o ambiente (quanto maior a temperatura, maior a migragao dos
compostos para a regido menos concentrada), podendo ser diminuida para
desacelerar o processo de migragao. Além disso, o tipo de matriz do alimento a
ser acondicionado pelo filme aromatizado deve ser considerado, visto que a
migracgao é influenciada, também, pelo grau de afinidade dos constituintes do
alimento com os compostos migrantes, relacionando-se com a polaridade,
composi¢cdo quimica, concentracdo etc. (SAJILATA et al, 2007; HAN &
SCANLON, 2005).
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Figura 4- Cromatogramas do filme PEBD20IN no tempo 0 (a) e aos 40 dias de
armazenamento (b); Legenda: T.R.= tempo de retengao; 1- octanal (12,02 min), 2-
limoneno (13,64 min), 3- linalol (19,15 min), 4- citral (cis- 30,27 min), 5- citral (trans-
32,39 min).
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Figura 6- Variagdo da concentracdo dos compostos avaliados durante a estocagem

dos filmes aromatizados.

3.3- Perfil descritivo do aroma dos filmes desenvolvidos

Os resultados obtidos (Tabela 10) demonstraram que houve influéncia
dos filmes, do tempo de estocagem e da interacao entre os filmes e o tempo de
estocagem (p<0,05). A interacao julgador x filme nao foi significativa (p>0,05),
dispensando a correcao dos resultados referentes ao teste F da amostra e
demonstrando que os julgadores avaliaram as amostras adequadamente, sem

discordancias dentro da equipe.
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Tabela 10- Resumo da analise de variancia das caracteristicas sensoriais dos

filmes aromatizados

Atributo F.V. G.L. Q.M. F p(F)
Aroma caracteristico Julgador 8 85,50
de laranja Filme 3 58,43 11,28  <0,0001
Julgador x filme 24 3,03 0,59 0,9287
Erro a 72 5,18
Tempo 4 102,39 23,50  <0,0001
Filme x tempo 12 7,88 1,81 0,0449
Erro b 416 4,36
Aroma de casca de Julgador 8 76,49
laranja Filme 3 146,46 34,12  <0,0001
Julgador x filme 24 6,86 1,60 0,0662
Erro a 72 4,29
Tempo 4 123,66 26,19  <0,0001
Filme x tempo 12 15,24 3,23 0,0002
Erro b 416 4,72

Assim, avaliando cada filme, em fung¢ao do tempo, verificou-se que, para
o atributo aroma caracteristico de laranja (Figura 7), o modelo que melhor se
ajustou para todos os tratamentos avaliados foi o de 1° grau, com os filmes
PEBD20IN e PEBD15IN apresentando os maiores escores iniciais. A partir do
20° dia de estocagem, o comportamento dos filmes PEBD15IN, PEBD15F e
PEBD20F se aproximaram, demonstrando queda acentuada nos escores do
filme PEBD15IN. Ao final da avaliagao, todos os tratamentos apresentaram
escores médios semelhantes, indicando que, no decorrer do armazenamento,
houve perda do aroma, ao ponto de os julgadores ndo distinguirem as

amostras quanto ao aroma caracteristico de laranja.
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OPEBD20F  :§ = 2,80444 — 0,04185 tempo; R = 0,82

Figura 7- Escores médios relativos ao aroma caracteristico de laranja durante o

armazenamento dos filmes aromatizados.

Em relagdo ao atributo aroma de casca de laranja (Figura 8), os filmes
com o aroma “orange fruit” apresentaram o0s maiores escores iniciais e
comportamento linear, enquanto o flme PEBD15IN nao apresentou regresséo,
mantendo-se estavel e com a menor intensidade para o termo avaliado durante
todo o armazenamento. Em relacdo ao filme PEBD20IN, verificou-se que o
modelo de melhor ajuste foi o de 2° grau. Aos 40 dias, os escores médios de
cada tratamento foram préximos, indicando perda do aroma e dificuldade dos
julgadores em distinguirem as amostras.

Apesar de grande parte do aroma ter se volatilizado durante a extrusao,
os dados obtidos pela analise sensorial descritiva indicam que os dois tipos de
aroma incorporados aos filmes foram percebidos e diferenciados até os 20 dias
de avaliagao. Este fato demonstra a importancia e a contribuigdo deste tipo de
analise para o desenvolvimento dos filmes aromatizados, dada a capacidade
de percepg¢ao do aroma pelos julgadores, sendo que os aromas sao, muitas

vezes, constituidos por volateis presentes em concentragcbes inferiores aos
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limites detectaveis pelos equipamentos empregados nas avaliagdes

instrumentais.

Escores
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OPEBD20F :{ = 361407 — 0,10943 tempo:R" = 0,96

Figura 8- Escores médios relativos ao aroma de casca de laranja durante o

armazenamento dos filmes aromatizados.

3.4- Correlagao entre as medidas instrumental e sensorial

De uma forma geral, os resultados da analise descritiva quantitativa
foram condizentes com os dados apresentados pela analise em GC/MS, visto
que a diminuigdo dos escores acompanhou a redugdo da concentracdo dos
compostos avaliados. Para confirmar esta tendéncia, os resultados da
cromatografia gasosa/espectrometria de massas e da ADQ foram submetidos a
analise de correlacdo de Pearson. Nesta andlise, foram utilizados os dados
obtidos até os 20 dias de armazenamento (periodo maximo de estocagem em
que o limoneno e o citral puderam ser quantificados).

Desta forma, verificou-se que no tempo 0, o termo aroma caracteristico

de laranja correlacionou-se negativamente (p<0,05) com os compostos linalol e
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citral cis (coeficientes de correlacdo de Pearson: -0,65 e -0,62), nao
apresentando correlagdo nos demais tempos avaliados (Tabela 11). Este fato
demonstra que o linalol e o citral cis contribuiram, inicialmente, de forma
negativa para o aroma caracteristico de laranja e que a redugcdo nas
concentragbes destes compostos, durante a estocagem, nao afetou a
percepcado deste aroma. Ja o termo aroma de casca de laranja apresentou
correlagdo positiva (p<0,05) com o linalol e o citral cis no tempo 0; com o
linalol, citral cis, limoneno e citral trans aos 10 dias e com o citral cis, linalol e
limoneno aos 20 dias de estocagem. Estes dados demonstram a importancia
do linalol e do citral cis para o aroma “orange fruit” e o numero de compostos

correlacionados aumentando com a perda do aroma.

Tabela 11- Coeficientes de correlagcdo de Pearson (r) entre as médias dos

atributos sensoriais € os compostos volateis avaliados por GC/MS

Tempo O
Atributos Coeficiente de correlacéo de Pearson (r)/(p)
sensoriais Compostos volateis
Citral cis Citral trans Limoneno Linalol
Aroma -0,61821 -0,28967 -0,10803 -0,65443
caracteristico  de (0,0321) (0,3611) (0,7382) (0,0209)
laranja
Aroma de casca de 0,78216 0,52643 0,43657 0,81892
laranja (0,0026) (0,0787) (0,1559) (0,0011)
Tempo 10 dias
Atributos Coeficiente de correlacédo de Pearson (r)/p
sensoriais Compostos voléateis
Citral cis Citral trans Limoneno Linalol
Aroma -0,44442 -0,24335 -0,26394 -0,48153
caracteristico  de (0,1478) (0,4460) (0,4071) (0,1129)
laranja
Aroma de casca de 0,83101 0,71780 0,75758 0,89691
laranja (0,0008) (0,0086) (0,0043) (<0,0001)
Tempo 20 dias
Atributos Coeficiente de correlacdo de Pearson (r)/p
sensoriais Compostos volateis
Citral cis Citral trans Limoneno Linalol
Aroma -0,42722 0,03447 -0,42182 -0,46382
caracteristico  de (0,1660) (0,9153) (0,1720) (0,1288)
laranja
Aroma de casca de 0,86834 0,37809 0,81477 0,84725
laranja (0,0002) (0,2256) (0,0012) (0,0005)

p= nivel de significancia.
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O fato de se ter observado correlagado positiva somente entre o termo
aroma de casca de laranja e os volateis avaliados é compreensivel, pois os
odores destes compostos sao descritos, entre outros termos, como verde e
citrico (ALMEIDA, 2006), os quais estdo muitas vezes relacionados ao aroma
da casca de citricos. Além disso, segundo Stashenko et al. (1996), eles estédo
presentes em concentragdes consideraveis no oleo proveniente da casca da
laranja, uma das matérias-primas do aroma “orange fruit”, fato que também é
compartilhado por Chida et al. (2006), que mencionam o limoneno, o linalol e o
octanal como compostos de impacto caracteristico para o 6leo da laranja
valéncia. Corroborando com os resultados obtidos, Burgard (1995) também
observou correlagdo entre a analise descritiva e a avaliagdo em GC/MS,
verificando que, em diferentes tipos de suco de laranja, os compostos linalol,
neral (citral cis), octanal e limoneno estavam correlacionados ao aroma de
casca de laranja. Estes dados reforcam a importancia dos volateis avaliados na
formagdo deste aroma e ajudam a explicar o fato de a correlagdo ter
aumentado com o tempo (relagdo entre a redugcdo na concentragdo dos
volateis e a diminuigdo da percepgao do aroma de casca de laranja).

Outras pesquisas também vém demonstrando a existéncia da correlagcao
entre os dados obtidos pelas analises sensorial e instrumental, tal como
observado para aguardentes vinicas envelhecidas (CALDEIRA et al., 2008),
cachaga (JANZANTTI, 2004; FURTADO, 1995), mel (BASTOS et al., 2002) etc.
O estudo da correlagao entre tais avaliagbes vém ganhando importancia, pois
permite prever a qualidade sensorial a partir de medidas instrumentais
(POWERS, 1992 apud. BASTOS et al., 2002).

Assim, diante dos dados apresentados, verifica-se que houve
correspondéncia entre a avaliagdo sensorial e a analise instrumental, cujos
dados se complementaram e foram importantes na avaliacdo do
comportamento dos filmes aromatizados durante o armazenamento em

temperatura ambiente.
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4- CONCLUSAO

A incorporagao dos aromas de laranja aos filmes de PEBD n&o alterou a
espessura, o modulo de elasticidade e o alongamento, mas provocou uma
mudanga no parametro tensao de ruptura (filmes aromatizados mais fracos que
o controle). As micrografias obtidas no MEV indicaram poucas diferencas
estruturais entre o filme PEBD e os filmes PEBD20IN e PEBD20F. Apesar das
alteragdes observadas, o desenvolvimento dos filmes e sua produgdo podem
ser considerados satisfatérios, visto que a extrusdo do material ndo foi
comprometida e que houve incorporagao dos aromas.

O estudo sobre a estabilidade dos aromas nos filmes demonstrou
reducdo acentuada na concentracdo de todos os componentes avaliados e do
aroma como um todo, fato comprovado pela analise descritiva quantitativa
realizada com julgadores treinados, em que se verificou diminuicado significativa
dos escores atribuidos aos termos aroma caracteristico de laranja e aroma de
casca de laranja. Estes resultados indicam que os filmes aromatizados
desenvolvidos necessitam de maior cuidado quanto ao armazenamento, ao
mesmo tempo em que revelam o potencial destes filmes para aromatizar o
suco de laranja, dada a rapidez com que os compostos foram liberados para o
ambiente. Desta forma, estudos complementares, realizados com o préprio

alimento, sdo necessarios para confirmar esta suposicao.
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CAPITULO 2

NECTAR DE LARANJA ACONDICIONADO COM FILMES AROMATIZADOS

RESUMO

O suco de laranja in natura € uma bebida muito consumida, mas encontra
resisténcia ao consumo quando comercializada na forma processada, devido
as modificagdes do aroma e sabor. Tais alteracdes, juntamente com as
dificuldades encontradas para recuperar e/ou melhorar a qualidade sensorial,
vém impulsionando o desenvolvimento de diversas tecnologias, dentre elas, as
embalagens aromatizadas. Neste contexto, a presente pesquisa teve por
objetivo fornecer uma alternativa para recompor o aroma do néctar de laranja,
por meio da incorporagdo de aromas naturais de laranja a embalagem, cujo
comportamento foi avaliado por meio da analise de volateis e da caracterizacao
sensorial. Para tanto, o néctar de laranja foi obtido pela pasteurizagado do suco
concentrado adicionado de agua e agucar, sendo acondicionado em bags de
PEBD e adicionados de pedacos de filmes de PEBD incorporados com 0%
(controle), 15% e 20% dos aromas “idéntico ao natural” e “orange fruit”,
previamente esterilizados e cortados em dimensdes proporcionais ao volume
do produto embalado. Os néctares foram estocados por 30 dias e avaliados a
cada 10 dias quanto a qualidade microbiologica (coliformes a 35° C (analisados
somente no inicio da estocagem) e fungos filamentosos e leveduras),
caracteristicas fisico-quimicas (pH, acidez total titulavel, sélidos soluveis totais,
ratio e cor), analise de volateis e caracteristicas sensoriais (perfil sensorial e
aceitagdo do produto). Os resultados indicaram que todas as amostras
mantiveram-se estaveis microbiologicamente e apresentaram pequenas
alteragdes nas caracteristicas fisico-quimicas. Houve migracao de volateis,
visto que as amostras com os filmes aromatizados apresentaram as maiores
concentragbes de citral (cis e trans) e linalol. Essa migragao foi observada
claramente na avaliacdo sensorial, devido a reducédo dos escores para o aroma
e sabor de cozido e aumento para os atributos relacionados ao suco de laranja

fresco (aroma e sabor de casca e sabor caracteristico de suco natural) nas
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amostras com filmes aromatizados, que também apresentaram aumento da
aceitacdo durante o armazenamento. Conclui-se, assim, que os filmes
desenvolvidos tém potencial para aromatizar o suco de laranja processado,

sem interferir em suas propriedades fisico-quimicas.

Palavras-chave: suco de laranja processado, filmes aromatizados, volateis,

caracterizagao sensorial.

ABSTRACT

The fresh orange juice is a very consumed beverage, but meets resistance to
consumption when sold in processed form, due to changes in aroma and
flavor. These changes, together with the difficulties to recover and / or improve
sensory quality, have encouraged the development of various technologies,
among them, flavored packaging. In this context, this research aims to provide
an alternative to recover the aroma of orange nectar, through the incorporation
of natural flavors of orange in the packaging, whose behavior was evaluated
through the volatile analysis and sensory characterization. The orange nectar
was obtained by pasteurization of concentrated juice added with water and
sugar, being packed in LDPE bags and added with pieces of LDPE films
incorporated with 0% (control), 15% and 20% of flavorings "identical to natural
"and" orange fruit ", pre-sterilized and cut into dimensions proportional to the
volume of the packed product. Nectars were stored for 30 days and evaluated
every 10 days for microbiological quality (coliforms at 35 ° C (analyzed only at
the beginning of storage) and mold and vyeasts), physical-chemical
characteristics (pH, titratable total acidity, total soluble solids, ratio and color),
volatile analysis and sensory characteristics (profile and sensory acceptability of
the product). The results indicated that all samples remained microbiologically
stable and showed minor changes in physicochemical characteristics. There
was a migration of volatiles, whereas the samples with the flavored films
showed the highest concentrations of citral (cis and trans) and linalool. This
migration was clearly detected in the sensory evaluation, due to lower scores

for cooked aroma and cooked flavor and to increase the attributes related to
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fresh orange juice (peel aroma and taste and flavor of juice) in samples with
flavored films, which also showed increased acceptance during storage. It is
concluded that the developed films have the potential to flavor orange juice

processed without interfering in their physicochemical properties.

Keywords: orange juice processed, flavored films, volatiles, sensory

characteristics.

1- INTRODUCAO

O suco de laranja € muito apreciado e consumido, fato que esta
relacionado a combinagcdo de aroma e sabor agradaveis, cor atraente e
beneficios a saude (ROUSEFF, PEREZ-CACHO & JABALPURWALA, 2009;
ROS-CHUMILLAS et al., 2007; OLIVEIRA et al., 2006; TONDER et al., 1998).
Entretanto, o suco in natura tem uma vida de prateleira muito limitada, devido a
combinacdo de reacdes quimicas, enzimaticas e microbianas que levam a
perda de qualidade e deterioracdo. Neste contexto, o processamento térmico &
utilizado para estender a vida util e garantir a seguranga do consumidor.
(ROUSEFF, PEREZ-CACHO & JABALPURWALA, 2009; RAIMUNDO et al.,
2007; SUGAI et al., 2002). Com o emprego do calor, varias bebidas a base de
laranja surgiram no mercado, tais como o suco reconstituido, o refresco de
laranja e o néctar. O suco reconstituido € obtido pela diluigdo do suco
concentrado até 11°Brix; o refresco ou bebida de laranja, contém no minimo
30% de suco de laranja, enquanto o néctar contém cerca de 51% de suco da
fruta (QUEIROZ & MENEZES, 2005).

Apesar de o tratamento térmico proporcionar um aumento da vida de
prateleira do suco, verifica-se que ele apresenta problemas relacionados a
degradagdo e perda de componentes volateis do suco original, além da
geracdo de odores estranhos mediante a indugdo de reagbes quimicas
complexas, fato que pode levar a rejeicdo do produto pelo consumidor
(ROUSEFF, PEREZ-CACHO & JABALPURWALA, 2009; PEREZ-CACHO et
al., 2007; QUEIROZ & MENEZES, 2005; JORDAN, GOODNER & LAENCINA,
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2003). Diante deste problema, diversos estudos vém sendo conduzidos para
tentar minimizar as perdas nutricionais e sensoriais do suco de laranja, gerando
novas tecnologias de produgdo, tais como a pasteurizagdo a frio,
pervaporacao, ultra alta pressédo, osmose reversa etc. (JESUS et al., 2007;
PALLET et al.,, 2005; CAMPOS, 2004; VERRUMA-BERNARDI & SPOTO,
2003).

Uma alternativa promissora constitui-se no uso de embalagens ativas
incorporadas com aroma, cuja agao baseia-se na liberagdo gradual dos
compostos ativos para o produto (BRODY, 2005; AHVENAINEN, 2003;
BRODY, STRUPINSKY & KLINE, 2001). Uma das principais vantagens desta
tecnologia baseia-se no fato de os aromas ndo serem incorporados
diretamente ao alimento, fato que evita sua degradacdo durante o
processamento € 0 uso excessivo, além de minimizar o risco de contaminagao
microbiolégica no momento da incorporagcdo ao produto. Além disso, a
incorporagdo dos aromas as embalagens melhora a qualidade sensorial do
produto e a liberagao controlada dos volateis aumenta a percepcéo do sabor do
alimento (BRODY, STRUPINSKY & KLINE, 2001; VERMEIREN et al., 1999).

Diante dos problemas associados ao tratamento térmico do suco de
laranja e da potencialidade do uso das embalagens aromatizadas, o presente
estudo teve por objetivo avaliar o efeito de filmes plasticos de polietileno de
baixa densidade incorporados com diferentes aromas de laranja sobre o perfil
de volateis, caracteristicas sensoriais, microbiolégicas e fisico-quimicas do

néctar de laranja armazenado sob refrigeracéo.

2- MATERIAL E METODOS

2.1- Producéo dos filmes aromatizados

Os filmes aromatizados foram produzidos no Laboratério de Embalagens
do Departamento de Tecnologia de Alimentos da Universidade Federal de
Vicosa (MG) e tiveram como base a resina de polietileno de baixa densidade

(PEBD) cedida pela empresa Braskem (Triunfo/RS) e incorporados com os
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aromas de laranja “idéntico ao natural” (aditivo com substancias aromatizantes
naturais) e “orange fruit” (6leo enriquecido com fragdes do 6leo essencial de
laranja e aroma da fase aquosa da laranja) cedidos pela empresa Dohler
(Limeira/SP). Estes aromas foram adicionados a resina nas concentra¢des de
15% e 20% (massa/ massa do filme). O filme aromatizado foi obtido pelo
processo de extrusdo termoplastica em extrusora mono-rosca HAAKE Poly-
Drive (Thermo/USA), cujas condi¢gbes de processo e incorporagdo do aroma
encontram-se sob processo de depdsito de patente. Também foram produzidos
filmes sem adicdo de aromas (filme controle — PEBD), que assim como os
filmes aromatizados (“idéntico ao natural”: PEBD15IN e PEBD20IN, com 15% e
20% do aroma, respectivamente; “orange fruit”: PEBD15F e PEBD20F), foram
produzidos em trés repeticdbes. Os filmes foram cortados em dimensdes
proporcionais ao volume do néctar embalado (proporgdo de 1 cm? 1 mL, como
descrito por Cunha et al. (2007) em estudo realizado com embalagem ativa
incorporada com lactase), esterilizados sob luz UV (prodicil, 110v, 154nm) por
10 minutos em ambas as faces e introduzidos nas embalagens bag utilizadas

para acondicionar o néctar de laranja.
2.2- Processamento do néctar de laranja
As etapas de processamento e embalagem do néctar foram realizadas

na Fabrica Piloto do Departamento de Tecnologia de Alimentos da

Universidade Federal de Vigosa (Figura 1).
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SUCO CONCENTRADO CONGELADO

ADICAO DE AGUA MINERAL —x
DILUICAO A 6,7°BRIX

ADICAO DE AGUCAR ——

HOMOGENEIZACAO

\4
PASTEURIZAGAO (90°C/ 1 min)

\4
ACONDICIONAMENTO

l

RESFRIAMENTO (TEMPERATURA
AMBIENTE)

\ 4
ARMAZENAMENTO (8°C)

Figura 1- Fluxograma de producédo do néctar de laranja acondicionado com filmes

aromatizados.

O néctar foi produzido em uma unica batelada, a partir do suco de
laranja concentrado congelado e isento da adigdo de aroma (suco fornecido
pela empresa Quinel, Louveira/SP, a 66° Brix, com 18,96 de ratio e incorporado
com 500,00 mg.kg" de benzoato de sédio), adicionado de agua mineral
(diluicdo para 6,7° Brix) e 6,4% de agucar. Em seguida, foi homogeneizado,
pasteurizado a 90°C/60s em tacho aberto (marca TREU, RJ e com capacidade
para 200 L) e acondicionado em embalagens bags (Figura 2) de polietileno de
baixa densidade com capacidade para 2,5 L (Embaquim, SP), previamente
adicionados de pedacos dos filmes plasticos desenvolvidos (PEBD, PEBD15IN,
PEBD20IN, PEBD15F e PEBD20F).
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Figura 2- Néctar de laranja acondicionado em embalagem bag.

Apds o acondicionamento, os néctares foram resfriados em temperatura
ambiente e armazenados em camara de refrigeragéo, a temperatura de 8°C +
2°C por 30 dias. As amostras foram avaliadas periodicamente quanto a
qualidade microbioldgica, caracteristicas fisico-quimicas, perfil de volateis e

caracteristicas sensoriais, com 3 repeti¢oes.
2.3- Avaliacao da qualidade microbiol6gica dos néctares

A avaliagdo microbiolégica dos néctares de laranja baseou-se na
contagem de coliformes a 35°C (no inicio do armazenamento) e na contagem
de fungos filamentosos e leveduras nos tempos 0, 10, 20 e 30 dias. Na
pesquisa de coliformes a 35°C, 25 mL do néctar foram diluidos em 225 mL de
agua peptonada a 0,1% (solugdo a 10™") e diluidos em seguida a 102 e 10
(diluicdes de 10, 100 e 1000 vezes). Aliquotas de 1mL de cada diluicdo obtida,
foram, entdo, transferidas para o centro das placas de Petrifim® (3M/USA) e
manipuladas de acordo com as instrucdes do fabricante. Apds a inoculagao, as

placas foram incubadas a 35°C + 1°C por 48h.
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Na contagem de fungos filamentosos e leveduras, utilizou-se agar
dextrose batata, seguindo a metodologia proposta pela APHA, American Public
Health Association (VANDERZANT & SPLITTOESSER, 1992).

2.4- Analises fisico-quimicas dos néctares

As analises fisico-quimicas foram conduzidas em delineamento
inteiramente ao acaso e com parcelas subdivididas, tendo nas parcelas os
néctares com os filmes plasticos aromatizados e o néctar com o filme sem
aroma (PEBD) e nas subparcelas os quatro tempos de armazenamento (0, 10,
20 e 30 dias), com trés repeticoes. Os dados obtidos foram submetidos a
analise de variancia, ao nivel de 5% de significancia, com o uso do programa
estatistico SAS (Statistical Analysis System) versdo 9.1, licenciado para a

Universidade Federal de Vicosa, MG.

2.4.1- Cor

A cor dos néctares foi avaliada por meio dos parametros L*
(luminosidade), a* (coordenada que varia de verde (-a*) a vermelho (+a*)) e b*
(coordenada que varia de azul (-b*) a amarelo (+b*)), com leituras realizadas
em colorimetro Colorquest XE Hunterlab, utilizando-se o iluminante padrédo D65
e observador a 10° (Sistema CIELAB).

2.4.2- pH

O pH dos néctares foi medido em pHmetro digital DIGIMED modelo
DM20 V3A. Nesta analise foram utilizados 50 mL de amostra, que foram lidos
diretamente no equipamento (INSTITUTO ADOLFO LUTZ, 2005).

2.4.3- Acidez total titulavel (%)

A analise foi realizada de acordo com o método do Instituto Adolfo Lutz

(2005). Para tanto, foram utilizadas aliquotas de 5 mL de néctar, adicionadas
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de 50 mL de agua e 0,3 mL do indicador fenolftaleina. A solugao resultante foi
titulada com solugdo padronizada de NaOH a 0,1M. Os resultados foram

expressos em massa (g) de acido citrico por 100 mL de néctar.

2.4.4- Solidos soluveis totais (°Brix)

A leitura dos sodlidos soluveis totais foi realizada em refratbmetro de
campo, ATAGO ATC/M1E, de acordo com o método do Instituto Adolfo Lutz

(2005), e os resultados expressos em °Brix.

2.4.5- Relacdo entre solidos soluveis totais e acidez total titulavel
(Ratio)

O Ratio foi obtido pela razao entre os valores dos solidos soluveis totais
(°Brix) e da acidez total titulavel (INSTITUTO ADOLFO LUTZ, 2005).

2.5- Avaliacao dos volateis dos néctares

A avaliagdo dos volateis do néctar de laranja foi realizada a cada 10
dias, durante o periodo de armazenamento de 30 dias sob temperatura de
refrigeracdo (8°C + 2°C), com a avaliacdo baseando-se no comportamento do
linalol, citral e octanal — considerados entre os componentes mais
representativos para o aroma do suco de laranja fresco — e do limoneno,
composto presente em maior concentragdo na laranja (GOMEZ-ARIZA,
GARCIA-BARRERA & LORENZO, 2004; ROBARDS & ANTOLOVICH, 1995).

2.5.1- Preparacao das amostras por SPME
A extracdo dos volateis de cada amostra foi realizada pela técnica de
microextragao em fase soélida (SPME), adotando-se neste caso, a metodologia

proposta por Oliveira (2006). Para tanto, utilizaram-se aliquotas de 5 mL de

néctar, que foram transferidaspara um vial (frasco de vidro) de 10 mL e
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adicionadas de sal na concentracdo de 30% (m/v). Em seguida, as
amostragens foram realizadas diretamente no headspace, sob temperatura
ambiente e agitagdo em 700 rpm. O método de analise consistiu na exposi¢céo
da fibra revestida de material adsorvente (fibra de polidimetilssiloxano (PDMS-
100 um), Supelco/USA) durante 20 minutos para a adsor¢do dos analitos,

seguido pela dessorgao no cromatografo gasoso, durante 4 minutos.
2.5.2- Anélise em GC/MS

As analises dos volateis foram realizadas em cromatégrafo a gas
acoplado a um espectrometro de massa (GC/MS) — Cromatografo gasoso
Shimadzu GC 17-A, com detector de massas Shimadzu QP-5050A, tendo
como fonte de ionizacdo o impacto eletrbnico com 70 ev. As condi¢cdes de
analise foram adaptadas da metodologia proposta por Jordan, Goodner &
Laencina (2003) para suco de laranja, utilizando-se coluna DB-5 (30 m x 0,25
mm x 0,25 um); gas de arraste Hélio (com fluxo de 1,3 mL/min); temperaturas
de injetor e interface de 250°C e 280°C, respectivamente; injetor do tipo
split/splitless no modo split, razdo 1:20 e temperatura programada (temperatura
inicial de 50°C mantida por dois minutos, elevagao até 85°C a 1,5°C/min e
aumento até a temperatura final de 160°C a uma taxa de 2,5°C/min). Para a
quantificacao, utilizou-se o método do padrao externo, baseado no preparo das
curvas de calibragdo com diferentes concentragbes dos padroes mencionados
(citral: 12,50 a 500 mg.kg™"; limoneno: 2,75 a 2750 mg.kg™; linalol: 20 a 200
mg.kg”; octanal: 1,56 a 312,50 mg.kg™"') fornecidos pela Sigma-Aldrich com
pureza de 95% e solubilizados com hexano (Vetec), sendo apdés o preparo
injetadas na forma liquida (volume de injegao de 2,0 pL).

As avaliagbes cromatograficas foram realizadas em delineamento
inteiramente casualizado, com parcelas subdivididas, tendo nas parcelas os
cinco néctares (PEBD, PEBD15IN, PEBD20IN, PEBD15F e PEBD20F) e nas
subparcelas os quatro tempos de avaliagdo (0, 10, 20 e 30 dias), com trés

repeticoes. Os resultados obtidos foram submetidos a analise de variancia,
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com uso do programa estatistico SAS, versdao 9.1, licenciado para a

Universidade Federal de Vigosa.
2.6- Avaliacao dos volateis dos néctares acondicionados em vials

Nessa avaliagdo, pedagcos da embalagem bag e pedagos do filme
PEBD20IN foram cortados nas dimensdes de 1 cm x 2,5 cm (totalizando 5 cm?
de area ou 2,5 cm? por face), dispostos em vials de 10 mL e adicionados de 5
mL do néctar de laranja (proporgéo de 1 cm? de filme para 1 mL de néctar). Os
vials foram lacrados e mantidos sob refrigeracao (8°C + 2°C) por 10 dias, sendo
avaliados no tempo 0 e no 10° dia de estocagem com a mesma metodologia
empregada para os néctares acondicionados nas embalagens bags e

armazenados por 30 dias.

2.7- Caracterizacdo sensorial dos néctares
2.7.1- Perfil sensorial

O método empregado € uma adaptacdo da Analise Descritiva
Quantitativa desenvolvida por Stone et al. (1974), que permite descrever as
principais caracteristicas que compdéem a aparéncia, o aroma, o sabor e a
textura de um alimento, além de medir a intensidade das sensag¢des percebidas
(STONE & SIDEL, 1993).

O recrutamento dos candidatos foi realizado no Campus da
Universidade Federal de Vigosa (MG), mediante distribuicio de 50
questionarios. Foram recrutados os voluntarios que preencheram os seguintes
critérios: habilidade para usar escalas, conhecimento dos termos descritivos,
boa saude, interesse, disponibilidade para participar do estudo e o fato de
gostar do suco de laranja.

Assim, 25 candidatos foram recrutados e passaram por uma etapa de
pré-selecdo, realizada em cabines individuais no Laboratério de Analise
Sensorial, do Departamento de Tecnologia de Alimentos da Universidade

Federal de Vigosa, MG. Esta etapa foi conduzida com a aplicagao de 4 séries
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de testes triangulares, em que foram apresentadas uma amostra do néctar
PEBD e duas amostras incorporadas com 0,02% do aroma “idéntico ao natural’
ou vice-versa (amostras previamente identificadas como diferentes pelo teste
triangular (p<0,001)), sendo solicitado aos julgadores que indicassem a
amostra diferente. Nesta etapa, foram selecionados 15 julgadores, que
obtiveram pelo menos 75% de acerto, nos testes triangulares.

Para obtencdo dos termos descritivos, foi utilizado o método da lista
prévia, composta por 12 atributos para suco de laranja mencionados por
Almeida (2006), Jordao (2005) e Della Torre et al. (2003): cor amarela, aroma
doce, aroma de cozido, aroma de fresco, aroma de laranja artificial, aroma de
casca de laranja, gosto doce, gosto acido, gosto residual amargo, sabor
caracteristico de suco natural, sabor de cozido e sabor de casca de laranja. A
lista composta por estes atributos e suas definigbes foi entregue aos
julgadores, juntamente com amostras do néctar PEBD e dos néctares com os
filmes PEBD20IN e PEBD20F, estocados por 14 dias sob refrigeragao (tempo
definido previamente por meio de testes preliminares). Os julgadores foram,
entdo, solicitados a verificar quais atributos da lista que eram perceptiveis nas
amostras. Dos dados obtidos, foram escolhidos em consenso com a equipe, 0s
termos cor amarela, aroma de cozido, aroma de casca de laranja, sabor
caracteristico de suco natural, sabor de cozido, sabor de casca de laranja e
gosto residual amargo, que foram utilizados para compor a ficha descritiva
(com escala nao estruturada de 9 cm) utilizada nos testes preliminares e na

avaliacéo dos néctares (Figura 3).
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FICHA DE AVALIACAO

Nome: Data:

Por favor, faga um trago vertical na escala no ponto que melhor descreve a intensidade de
cada caracteristica da amostra de suco de laranja.

Amostra:
APARENCIA
Cor amarela | |
CLLRO ESCLRO
AROMA
Cozido | |
FRACO FORTE
Casca de laranja | |
NENHUM FORTE
SABOR
Caracteristico de suco natural | |
NAO CARACTERISTICO CARACTERiSlFICO
Cozido
FRACO FORTE
Casca de laranja
NENHUM FORTE
Gosto residual amargo I I
FRACO FORTE

Figura 3- Modelo da ficha utilizada na analise descritiva dos néctares de laranja

acondicionados com os filmes desenvolvidos.
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Apos a definicdo dos termos e da ficha, procedeu-se ao treinamento dos

julgadores, realizado em varias sessées com os padrdes de referéncia para os

termos descritivos (Tabela 1). Estes padrées foram preparados de forma que,

para cada termo avaliado, os julgadores percebessem as sensagdes extremas,

ou seja, os extremos da escala.

Tabela 1- Atributos, definicbes e padrbes de referéncia para os néctares de

laranja acondicionados com filmes plasticos aromatizados

ATRIBUTOS

DEFINICOES

PADROES

Cor amarela

Refere-se a cor amarela do
suco de laranja.

Fraco: néctar com 4% de suco
concentrado (Quinel, SP);

Forte: néctar preparado com 16,5% de

suco concentrado (Quinel, SP)
armazenado por 5 meses.
Aroma de cozido Aroma associado ao suco de Fraco: néctar com 10% de suco

laranja submetido ao
tratamento térmico.

concentrado (Quinel, SP), 6,4% de
acucar e 0,1g/L do aroma “idéntico ao
natural” (Déhler, SP);

Forte: néctar com 10% de suco
concentrado (Quinel, SP) e 6,4% de
agucar, reaquecido a 90°C/1min.

Aroma de casca de laranja

Aroma associado a casca de
laranja.

Nenhum: néctar com 10% de suco
concentrado (Quinel, SP) e 6,4% de
agucar;

Forte: néctar com 10% de suco
concentrado (Quinel, SP), 6,4% de
agucar e 0,40g/L do aroma “orange
fruit” (Déhler, SP).

Gosto residual amargo

Gosto amargo que persiste

Fraco: néctar com 8% de suco
concentrado (Quinel, SP) e 6,5% de
agucar;
Forte: néctar com 12% de suco
concentrado (Quinel, SP) e 6,0% de
agucar.

Sabor caracteristico de suco
natural

apos a ingestéo do suco.
Sabor associado ao suco
recém-extraido, sem

tratamento térmico.

N&o caracteristico: néctar com 10%
de suco concentrado (Quinel, SP) e
6,4% de agucar;

Caracteristico: suco de laranja péra in
natura.

Sabor de cozido

Sabor associado ao suco de
laranja submetido ao
tratamento térmico.

Fraco: néctar com 10% de suco
concentrado (Quinel, SP), 6,4% de
agucar e 0,1g/L do aroma “idéntico ao
natural” (Déhler, SP);

Forte: néctar com 10% de suco
concentrado (Quinel, SP) e 6,4% de
agucar, reaquecido a 90°C/1min.

Sabor de casca de laranja

Sabor associado ao dleo
essencial presente na casca
da laranja.

Nenhum: néctar com 10% de suco
concentrado (Quinel, SP) e 6,4% de
agucar;

Forte: néctar com 10% de suco
concentrado (Quinel, SP), 6,4% de
agucar e 0,40g/L do aroma “orange
fruit” (Dohler, SP).
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Apos o treinamento, os julgadores foram submetidos a selegao final,
realizada com os néctares PEBD, PEBD20IN e PEBD20F (amostras
acondicionadas com os filmes desenvolvidos e estocadas por 14 dias sob
refrigeragdo), que foram servidas em temperatura préxima de 8°C em copos
plasticos de 50 mL e apresentadas em conjunto, de forma aleatorizada,
codificadas com numeros de trés digitos e com trés repeti¢cdes. Nesta selecao,
os julgadores foram avaliados quanto a capacidade discriminatoria e a
reprodutibilidade. Estas caracteristicas foram verificadas por meio da analise
de variadncia realizada para cada um dos julgadores e para cada termo
descritivo, avaliando-se, como fontes de variagao, as amostras e as repeticoes.
Foram selecionados 9 julgadores (1 homem e 8 mulheres, na faixa etaria de 20
a 30 anos) que apresentaram reprodutibilidade (pFrepeticzo 2 0,05) e capacidade
discriminatéria (pFamostra < 0,50) em todos os atributos, exceto cor amarela e
gosto residual amargo, visto que para estes termos, verificou-se, por meio de
testes preliminares, que as amostras estocadas por 14 dias, ndo apresentaram
diferenca significativa (p>0,05) pelo método de ordenacéo.

Os 9 julgadores treinados e selecionados avaliaram periodicamente (O,
10, 20 e 30 dias) os 5 néctares (PEBD, PEBD15IN, PEBD20IN, PEBD15F e
PEBD20F), utilizando a ficha descritiva desenvolvida. As amostras dos
néctares foram servidas em conjunto (delineamento de blocos completos), de
forma aleatorizada, codificadas com numeros de trés digitos e com trés
repeticbes. Entre cada avaliagcdo, os julgadores foram orientados a
enxaguarem a boca com agua e a aguardarem em torno de 30 segundos.

Realizou-se a analise dos resultados, considerando-se o delineamento
empregado na andlise descritiva quantitativa — delineamento em blocos
casualizados com parcelas subdivididas, tendo nas parcelas os julgadores
(blocos), os filmes desenvolvidos adicionados aos néctares (tratamentos) e a
interag&o julgador x filme, e nas subparcelas os tempos de avaliagdo. Assim,
os dados obtidos na avaliagdo dos néctares foram submetidos a analise de
variancia com os fatores julgador; filme; interagdo julgador x filme; tempo e

interac&o filme x tempo para cada termo; a analise de regresséo ao nivel de
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5% e a analise de componentes principais (ACP), utilizando-se o programa

estatistico SAS, versao 9.1, licenciado para a Universidade Federal de Vigosa.

2.7.2- Aceitabilidade dos néctares

A avaliacdo da aceitagdo do produto foi realizada no Laboratério de
Analise Sensorial, do Departamento de Tecnologia de Alimentos da
Universidade Federal de Vigosa (MG) por consumidores de suco de laranja
(minimo de 30 julgadores por tempo de avaliagao).

Os cinco néctares (PEBD, PEBD15IN, PEBD20IN, PEBD15F e
PEBDZ20F) foram estocados por 30 dias e avaliados a cada 10 dias em cabines
individuais, sob luz branca. Antes de serem servidas, as repeticbes de cada
néctar foram misturadas manualmente para formarem uma amostra unica,
sendo em seguida, disposta em copos plasticos de 50 mL codificados com
numeros de trés digitos e servida aos julgadores em temperatura média de 8°
C, de forma monadica e aleatorizada. A eles foi solicitado que provassem as
amostras e marcassem na ficha fornecida (Figura 4) a resposta que melhor
expressasse o julgamento quanto a aceitagao, utilizando a escala hedbnica de
nove pontos. Foi recomendado aos julgadores que enxaguassem a boca entre

uma amostra e outra e que aguardassem 30 segundos.
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TESTE DE ACEITACAO

Nome: Data:

Por favor, avalie a amostra utilizando a escala abaixo para descrever o quanto vocé gostou ou

desgostou do produto. Marque a posicdo da escala que melhor reflita seu julgamento.

Cédigo da amostra:

) Gostei extremamente

) Gostei muito

) Gostei moderadamente

) Gostei ligeiramente

) Indiferente

) Desgostei ligeiramente

) Desgostei moderadamente
) Desgostei muito

) Desgostei extremamente

PRy

Comentarios:

Figura 4- Modelo da ficha empregada no teste de aceitacgao.

As respostas foram decodificadas (desgostei extremamente= 1; gostei
extremamente= 9) e submetidas a andlise estatistica, considerando-se que
para a aceitacdo, o delineamento utilizado foi inteiramente casualizado e com
esquema fatorial, tendo como fatores principais os filmes desenvolvidos e o
tempo de estocagem (0, 10, 20 e 30 dias). A analise estatistica dos resultados
consistiu na andlise de varidncia e de regressdo, ao nivel de 5% de
probabilidade, realizadas com auxilio do programa estatistico SAS (Statistical
Analysis System) versdo 9.1, licenciado para a Universidade Federal de
Vigosa, MG.

3- RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1- Qualidade microbiolégica dos néctares

Na avaliacdo da qualidade microbiolégica das amostras, os resultados
obtidos indicaram auséncia de coliformes a 35°C no inicio da estocagem,
estando em conformidade com a legislagao (BRASIL, 2001), a qual estabelece
que refrescos, sucos e néctares adicionados ou nao de conservadores,

congelados ou n&o, devem apresentar auséncia de coliformes a 35°C/50 mL de
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amostra, os quais representam os unicos microrganismos empregados como
referéncia de qualidade higiénico-sanitaria destas bebidas.

Na contagem de fungos filamentosos e leveduras, verificou-se que os
néctares possuiam menos de 1 UFC/mL até o 30° dia de armazenamento.
Apesar da contagem destes microrganismos nao ser um indicador da qualidade
higiénico-sanitaria segundo a legislacdo vigente (BRASIL, 2001), ela foi
utilizada para verificar se os produtos estavam aptos para o consumo e,
portanto, seguros para serem submetidos as avaliagées sensoriais.

Segundo a literatura, as bactérias acido-lacticas e as leveduras sédo os
microrganismos que se adaptam melhor ao ambiente de baixo pH e com altas
concentragdes de agucares, ambiente caracteristico do suco de laranja, sendo
portanto os principais deteriorantes deste produto (OLIVEIRA et al., 2006;
QUEIROZ & MENEZES, 2005; HOFFMANN et al., 1998). De uma forma geral,
verifica-se que a degradacdo por leveduras € a causa mais comum da
deterioracdo dos sucos de frutas, pelo fato de apresentarem maior tolerancia
aos acidos, serem capazes de crescer em meios anaerobios e possuirem
maior resisténcia térmica que as bactérias lacticas e a maioria dos fungos. A
sua presenga no suco provoca a produgdo de CO, e alcool, podendo
ocasionar, também, a formacdo de peliculas e floculagdo que alteram a
aparéncia do produto, além da producao de acetaldeido, composto que confere
odor de fermentado. Entretanto, o tratamento térmico a 85°C por 20 segundos
€ o suficiente para diminuir a carga destes microrganismos, € o uso de
conservantes como os acidos benzodico e sorbico e de seus sais também
demonstra ser efetivo para auxiliar na inibigdo do crescimento (QUEIROZ &
MENEZES, 2005).

Desta forma, diante dos resultados apresentados, verifica-se que as
condigdes higiénico-sanitarias do processamento do néctar foram adequadas e

satisfatorias.

3.2- Caracteristicas fisico-quimicas dos néctares

Os resultados das analises fisico-quimicas indicaram que a maioria dos

parametros avaliados foi influenciada pelos filmes (com exceg¢ao do pH), pelo
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tempo de armazenamento e pela interagcao destes fatores (p<0,05). Entretanto,
apesar de a variagao ter sido significativa (devido aos baixos valores do erro
experimental), os valores encontrados atenderam aos limites estabelecidos
pela legislagao.

Na avaliagdo da cor, verificou-se que a luminosidade, coordenada que
varia de 0 (preto) a 100 (branco), apresentou valores na faixa de 21,88 a 30,88
durante a estocagem. As meédias encontradas indicam que as amostras eram
escuras desde o inicio do armazenamento, sendo inferiores as observadas por
Ros-Chumillas et al. (2007) em suco de laranja acondicionado em garrafa de
polietileno tereftalato (PET) por 15 dias (valor de L* préoximo de 45,0) e por
Raimundo et al. (2007) em suco pasteurizado armazenado por 15 dias sob
refrigeragdo (aproximadamente 41,0). O fato de as amostras deste estudo
serem mais escuras do que o demonstrado na literatura pode estar relacionado
ao escurecimento nao enzimatico (oxidagao do acido ascoérbico) que ocorre
durante o processo de concentragdo convencional do suco de laranja
(QUEIROZ & MENEZES, 2005), reacado que pode ter sido intensificada pela
etapa adicional de aquecimento, durante a pasteurizagado do néctar.

A coordenada a* apresentou valores na faixa de -1,39 a -2,56, situando-
se na regido do verde. Estes valores foram préximos ao obtido por Raimundo
et al. (2007) para suco pasteurizado estocado por 15 dias (proximo de -1,0) e
inferiores aos verificados por Frata (2006) para sucos e néctares comerciais,
cujas médias variaram de -0,47 a 3,72.

Em relacdo a b*, foram verificados valores na faixa de 2,37 a 5,37,
situando-se na faixa positiva e tendendo, portanto a coloragdo amarela,
caracteristica do suco de laranja. Estes valores foram inferiores aos obtidos por
Raimundo et al. (2007), cujas leituras indicaram valores superiores a 11,0 e
inferiores também aos valores observados por Frata (2006) para sucos
adogados e néctares, cujas médias variaram de 20,65 a 25,34. Desta forma,
observa-se que existe uma grande variacdo na cor instrumental dos sucos
processados, parametro que depende da matéria-prima, do processamento e
das condigbes de estocagem (RAIMUNDO et al., 2007; QUEIROZ &
MENEZES, 2005; CORREA NETO & FARIA, 1999).
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Os valores obtidos na avaliagdo dos sodlidos soluveis totais indicaram
que as médias situaram se na faixa de 11,85 °Brix a 12,63 °Brix. Como né&o
existem na legislacdo valores padronizados para o suco e para néctar de
laranja processado, os resultados obtidos foram comparados aos padrdes de
identidade e qualidade de suco de laranja integral (BRASIL, 2000), verificando-
se que os néctares avaliados encontravam-se em conformidade com a
legislagdo por possuirem °brix superior a 10,5, limite minimo estabelecido para
0 suco integral. Este fato também foi observado por Frata (2006) na avaliagéo
de sucos adogados e néctares de laranja, que mencionou que a adi¢gao de
acgucar pode ter colaborado para o aumento dos soélidos soluveis e, portanto,
para os sucos atenderem a legislagédo. Os resultados obtidos foram superiores
ao verificado por Lima, Mélo & Lima (2000), que avaliaram trés marcas
comerciais de suco de laranja (°brix entre 10,6 e 11,0) e por Sugai et al. (2002)
em suco de laranja minimamente processado (valor médio de 10,88).

A avaliagdo do teor de sodlidos soluveis totais tem consideravel
importancia, visto que auxilia no balanceamento da dogura dos agucares com a
acidez dos acidos organicos, equilibrio necessario para gerar um produto com
boa qualidade sensorial. De todo material soluvel presente nos sucos citricos,
cerca de 90% corresponde aos carboidratos e 10% aos acidos, fato que leva o
percentual de sdlidos soluveis ser denominado também como percentual de
agucar e percentual de sacarose, além de °brix (KIMBALL, PARISH &
BRADDOCK, 2005).

Em relacdo a acidez total titulavel, expressa em g de acido citrico por
100 mL de suco, verificou-se que os valores oscilaram entre 0,44% e 0,50%.
Estes resultados sdo comparaveis ao verificado por Frata (2006) em grande
parte das amostras comerciais avaliadas (médias entre 0,38% e 0,67%) e
inferiores ao verificado por Sugai et al. (2002) em sucos minimamente
processados, cujo valor médio era de 0,63%. Esta diferenga de valores pode
estar associada a forma de obtencdo do suco, visto que a matéria-prima
utilizada neste estudo era processada, passou por uma diluicdo e néo sofreu

adicdo de acidos, enquanto o suco minimamente processado utilizou laranja in
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natura. Além disso, os tipos de cultivares, estagio de maturagao entre outros
fatores podem impactar no percentual de acidos presentes na fruta.

Os acidos orgéanicos contribuem para o sabor caracteristico do suco de
laranja e resultam de reagdes bioquimicas ou da deterioragdo, como produtos
de fermentagdes decorrentes do crescimento de microrganismos deteriorantes.
Além de contribuir para a formagao do sabor, a acidez protege o produto do
crescimento de patdgenos. O acido citrico é o mais abundante no suco de
laranja (fato pelo qual seu peso molecular é utilizado no calculo da acidez),
seguido pelo acido malico, ambos predominantemente na forma de acidos
livres, mas presentes, também, em pequenas quantidades, combinados como
citratos ou malatos, fato que confere efeito tampao a bebida. Outros acidos
também podem ser encontrados, mas em quantidades reduzidas, tais como o
oxalico, tartarico e galacturénico (ESTEVE et al., 2005; KIMBALL, PARISH &
BRADDOCK, 2005).

No caso do pH, as médias encontradas situaram-se na faixa de 3,63 a
3,85, semelhantes aos obtidos por Lima, Mélo & Lima (2000) em estudo sobre
a qualidade de suco de laranja industrializado e proximos ao valor médio de
3,78, encontrado por Sugai et al. (2002) para suco minimamente processado e
acondicionado em lata de aluminio. O pH do alimento é um dos parametros
fundamentais que determinam quais microrganismos sdo capazes de crescer
no produto, sendo utilizado, portanto, na definicdo dos processos mais
adequados para conserva-lo. O pH nos sucos citricos é baixo (entre 3,0 e 4,0)
e varia muito pouco, permanecendo constante por um longo periodo devido ao
efeito tampdo do acido citrico (KIMBALL, PARISH & BRADDOCK, 2005;
SCOTT & WEDDIG, 2000).

Os valores encontrados para o ratio, parametro que expressa a razao
entre o teor de sdlidos soluveis totais e a acidez total titulavel, foram
relativamente altos, situando-se na faixa de 24,52 a 27,35 e muito acima do
limite minimo determinado pelos padrdes de identidade e qualidade de suco de
laranja (BRASIL, 2000). Este resultado esta relacionado aos valores baixos
encontrados para a acidez, visto que o brix era proximo ao mencionado na

literatura. O ratio depende da relacao de equilibrio entre o doce e o acido, uma
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das caracteristicas sensoriais mais apreciadas do suco de laranja, sendo
tomado como um indicador do estagio de maturacao do fruto e empregado na
padronizagao do suco a ser processado (QUEIROZ & MENEZES, 2005).

De uma forma geral, os resultados obtidos foram proximos aos
encontrados na literatura e indicaram que os filmes desenvolvidos alteraram
pouco as caracteristicas fisico-quimicas do néctar de laranja. Este dado é
positivo e desejavel, visto que se houvesse uma alteragdo profunda destas
caracteristicas, haveria a necessidade de adequacado entre a formulagdo do
produto e o filme aromatizado, fato que poderia restringir e dificultar o uso

destes filmes.

3.3- Volateis dos néctares de laranja

Na avaliacdo dos volateis dos néctares (baseada apenas na analise do
citral (cis e trans), limoneno, linalol e octanal), os dados obtidos n&o puderam
ser quantificados, visto que os compostos estavam em baixas concentragdes
no headspace. Assim, a fim de avaliar os volateis durante a estocagem das
amostras, foram utilizadas as areas dos picos, cujos valores foram submetidos

a analise de variancia (Tabela 2).
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Tabela 2- Resumo da analise de variancia das areas dos componentes volateis

avaliados nos néctares de laranja acondicionados com os filmes de PEBD

Componente F.V. G.L. Q.M. F p(F)
Citral cis Filme 4 925854356981 13,64 0,0005
Erro a 10 67858053901
Tempo 3 5,67 x 10" 75,84 <0,0001
Filme x tempo 12 461239575713 6,17 <0,0001
Erro b 30 74718010511
Citral trans Filme 4 250969376115 6,86 0,0063
Erro a 10 36572687339
Tempo 3 2,34 x 10" 52,54 <0,0001
Filme x tempo 12 174270727940 3,92 0,0012
Erro b 30 44447079522
Limoneno Filme 4 9,05x 10" 1,93 0,1811
Erro a 10 4,68 x 10"
Tempo 3 1,58 x 10™° 412,46 <0,0001
Filme x tempo 12 1,20 x 10™ 3,12 0,0056
Erro b 30 3,84 x10"
Linalol Filme 4 6,58 x 10" 9,80 0,0017
Erro a 10 6,72 x 10"
Tempo 3 3,00 x 10" 43,39 <0,0001
Filme x tempo 12 3,00x 10" 4,34 0,0005
Erro b 30 6,92 x 10"

No caso do citral, nas formas cis e trans (Figura 5), houve influéncia dos
filmes desenvolvidos, do tempo de armazenamento e da interacdo filme x
tempo (p<0,05) sobre a concentracdo desses compostos nos néctares
avaliados. No néctar PEBD, esses aldeidos n&o foram detectados, enquanto
que para o néctar PEBD15F, verificou-se as maiores areas no tempo 0, que
foram diminuindo ao longo da estocagem, ndo sendo detectadas aos 20 dias.
Ao final do armazenamento, o citral ndo foi detectado em nenhuma das
amostras avaliadas.

O citral (também conhecido como neral (cis) e geranial (trans)) € um
componente volatil importante para o aroma do suco e do 6leo da casca da
laranja, conferindo-lhes odor citrico (DJORDJEVIC et al., 2007; CHIDA et al.,
2006). Entretanto, € um aldeido altamente instavel, cujas concentragbes no
suco diminuem durante o processamento térmico e armazenamento (PEREZ-
CACHO & ROUSEFF, 2008). Esta instabilidade pode explicar a auséncia desse
composto no néctar PEBD, enquanto que a presenga nos néctares com os
filmes aromatizados, mesmo que em concentragbes muito baixas, indicam a

migracao do citral para o néctar de laranja.
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Figura 5- Variacado da area do citral cis (a) e citral trans (b) durante a estocagem dos

néctares de laranja acondicionados com filmes de PEBD.

Na avaliagao do limoneno (Figura 6), verificou-se que as amostras foram
influenciadas apenas pelo tempo de estocagem (p<0,05), demonstrando que o
limoneno encontrado nos néctares era proveniente do suco concentrado
utilizado como matéria-prima. Apesar de ser o composto mais abundante no
tempo 0, observou-se que a partir do 10° dia de armazenamento apresentou
queda acentuada em todas as amostras, com perdas superiores a 92% nas
areas obtidas. Entretanto, esta queda pode nado ter causado grande impacto
sobre 0 aroma e o sabor dos néctares, visto que apesar de o limoneno ser o

componente presente em maior concentracdo, ndao € um constituinte chave do
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aroma da laranja (ROUSEFF, PEREZ-CACHO & JABALPURWALA, 2009;
PEREZ-CACHO & ROUSEFF, 2008; SADLER et al., 1997).
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Figura 6- Variagdo da area do limoneno durante a estocagem dos néctares de laranja

acondicionados com filmes de PEBD.

As areas do linalol (Figura 7) foram influenciadas pelos tipos de filme,
pelo tempo e pela interagao filme x tempo (p<0,05). Os néctares com os filmes
aromatizados apresentaram as maiores areas iniciais. O néctar PEBD, por sua
vez, apresentou a menor area, cerca de 93% inferior ao valor verificado para o
néctar PEBD20F. Durante a estocagem, as areas reduziram, com perdas
superiores a 45% para os néctares PEBD15IN e PEBD20IN e a 75% para os
néctares PEBD15F e PEBD20F no 10° dia, ficando praticamente estavel até o
20° dia de armazenamento. Ao final da avaliacdo, todas as amostras
apresentavam valores praticamente iguais.

O linalol € um alcool de aroma intenso, descrito como doce e floral,
sendo por este motivo um componente importante para o aroma de frutas
citricas (AVERBECK & SCHIEBERLE, 2009; SIEGMUND, DERLER &
PFANNHAUSER, 2004; REGA, FOURNIER & GUICHARD, 2003). Apesar de
fazer parte do aroma do suco de laranja fresco, sua concentragdo pode ser
maior nos sucos processados, dependendo da forma de extracdo (com
€exposi¢cao ou nao a casca), visto que se encontra em grande quantidade no
Oleo da casca da laranja (PEREZ-CACHO & ROUSEFF, 2008; BAZEMORE,
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ROUSEFF & NAIM, 2003). Este fato nao foi observado neste estudo, pois o
controle (néctar PEBD) apresentou as menores concentragbes durante o
armazenamento.

Enquanto a concentragao do linalol aparenta dependéncia com a forma
de extragao do suco, sua relacdo com o tratamento térmico ainda ndo esta bem
esclarecida, visto que alguns sucos sao aquecidos apenas uma vez durante a
pasteurizacdo e outros duas vezes, durante a concentragdo e depois quando
sdo pasteurizados para a produgcdo do suco reconstituido (BAZEMORE,
ROUSEFF & NAIM, 2003).

10 20 30

50 ,
Tempo (dias)

—&—PEBD —&—PEBD13IN —#—PEBD20IN —@—PEBD13F —S=—PEBD20F

Figura 7- Variacdo da area do linalol durante a estocagem dos néctares de laranja

acondicionados com filmes de PEBD.

Em relagdo ao octanal, observou-se que nao foi detectado em nenhuma
das amostras durante todo o periodo de estocagem. Este resultado contrasta
com a literatura, que relata que aldeidos de cadeia longa como o octanal,
nonanal e decanal sdo encontrados em altas concentragdes nos sucos
processados devido a introducdo destes constituintes durante a etapa de
extracdo (PEREZ-CACHO & ROUSEFF, 2008; MACCARONE et al., 1998).
Desta forma, o comportamento observado neste estudo indica que o suco
concentrado utilizado na produgdo do néctar possuia baixo teor de Oleo
essencial, fato que justifica a auséncia do octanal e a baixa concentragao de

linalol. No caso das amostras com filmes aromatizados, a auséncia do octanal
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pode estar relacionada as baixas concentragdes encontradas durante a

avaliacao destes filmes (Capitulo 1), podendo estar associada, também, a

temperatura empregada no armazenamento dos néctares, que por ser

relativamente baixa pode dificultar a migracdo (SAJILATA et al., 2007). Nas

Figuras 8, 9 e 10 estdo os cromatogramas dos néctares PEBD, PEBD20IN e

PEBD20F, onde se observa o perfil de volateis destas amostras, no inicio e ao

final do armazenamento.
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Figura 8- Cromatogramas do néctar PEBD no tempo 0 (a) e aos 30 dias de

armazenamento (b); Legenda: T.R.= tempo de retencdo; 1- limoneno (13,64 min), 2-

linalol (19,15 min).
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Figura 10- Cromatogramas do néctar PEBD20F no tempo 0 (a) e aos 30 dias de
armazenamento (b); Legenda: T.R.= tempo de retengdo; 1- limoneno (13,64 min), 2-
linalol (19,15 min), 3- citral (cis- 30,27 min), 4- citral (trans- 32,39 min).

Uma caracteristica em comum entre o citral, limoneno e linalol foi a
reducdo das areas ao longo do armazenamento. Este comportamento pode
estar relacionado a embalagem utilizada no acondicionamento do produto,
composta por dupla camada de polietilieno de baixa densidade (PEBD).
Estudos relatam que compostos volateis do suco de laranja podem interagir
com os materiais plasticos das embalagens, por meio da permeagao e
absorgdo (HAN & SCANLON, 2005; SIEGMUND, DERLER & PFANNHAUSER,
2004), tal como observado por Sheung, Min & Sastry (2004) em suco de laranja

testado com diferentes materiais plasticos, encontrando maior absorcao de d-
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limoneno e a-pineno pelo PEBD. Esta interagéo ocorre quando existe grande
similaridade de estrutura, fungao e polaridade entre os componentes do aroma
e 0s materiais de embalagem. Assim, o PEBD absorve mais d-limoneno
quando comparado a outros plasticos, pelo fato de os terpenos serem
compostos apolares, cuja natureza lipofilica gera uma forte afinidade pelos
hidrocarbonetos apolares do PEBD (SAJILATA et al., 2007; HAN & SCANLON,
2005; SHEUNG, MIN & SASTRY, 2004; SIEGMUND, DERLER &
PFANNHAUSER, 2004; SADLER et al., 1997).

Outra forma de perda dos componentes volateis baseia-se na
permeacao, que consiste na passagem do componente por meio dos poros do
material de embalagem, devido a diferenga na pressao parcial. Como o PEBD
ndo tem boa barreira a gases (SARANTOPOULOS et al., 2002; ROBERTSON,
1993), existe a possibilidade de os compostos volateis terem sido absorvidos
e/ou permeados para o ambiente externo, diminuindo sua concentragcdo no
produto. Estes dados demonstram que a escolha do material de embalagem
tem grande importancia na manutengéo do aroma e da qualidade do produto. A
embalagem escolhida neste estudo demonstrou ser pouco apropriada para o
acondicionamento do néctar de laranja, mas foi utilizada — mesmo diante da
possibilidade de scalping do aroma - pelo fato de o produto ter sido
armazenado em um curto periodo e sob temperatura de refrigeragdo (8°C +
2°C), temperatura em que o scalping € menor (SAJILATA et al., 2007) e pela
faciidade que a embalagem conferia no manuseio, transporte e
armazenamento do produto, caracteristicas importantes diante do grande
volume de néctar produzido para este experimento (cerca de 190 L).

Além da influéncia da embalagem, outro fator que pode ter contribuido
para a baixa concentracdo dos compostos no headspace € a interagao entre os
compostos volateis e a matriz alimentar. Estudos relatam que determinados
componentes do alimento (em especial lipideos, carboidratos e proteinas)
podem interagir e se ligar aos compostos, reduzindo sua fragdo no headspace,
que reflete o equilibrio dos volateis entre a fase gasosa e a matriz do alimento
(FRANCO & JANZANTTI, 2004). No caso dos sucos citricos, os agucares

presentes podem exercer um efeito profundo nas concentragdes dos
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componentes mais volateis (ROUSEFF, PEREZ-CACHO & JABALPURWALA,
2009).

Entretanto, apesar da baixa concentracdo e das perdas observadas,
verificou-se que houve a migracdo dos componentes dos filmes aromatizados
para o produto, evidenciado pela maior concentracdo do linalol nos néctares
que estavam em contato com esses filmes e pela auséncia do citral no néctar
PEBD. Estes dados demonstram o potencial dos filmes desenvolvidos para
aromatizar o suco processado, visto que a migragdo ocorreu mesmo em
condigbes adversas (baixa temperatura e material de embalagem com

afinidade pelos componentes volateis).

3.4- Volateis dos néctares de laranja acondicionados em vial

A fim de observar de forma mais clara a migragao dos volateis, realizou-
se um teste com pedagos da embalagem bag utilizada e pedagos de um dos
filmes aromatizados (PEBD20IN), que foram acondicionados junto com o
néctar de laranja em um vial. Nessa avaliacao, utilizou-se o vial pelo fato de ser
um recipiente de vidro, material que é reconhecido como inerte e por ter
excelente barreira a gases, evitando, desta forma, as interagbes observadas
para o acondicionamento do produto em embalagem plastica.

Neste teste, os resultados indicaram que o citral cis e trans (Figura 11) e
o linalol (Figura 12) estavam presentes apenas na amostra com o filme
aromatizado. Além disso, verificou-se aumento da area do citral, do linalol e do
limoneno (Figura 13) no 10° dia de armazenamento, demonstrando, de forma
mais evidente, que houve migracdo dos componentes volateis do filme para o

néctar.
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Figura 12- Variagao da area do linalol durante o armazenamento do néctar de laranja

acondicionado com embalagem de PEBD e com filme PEBD20IN.
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Figura 13- Variacdo da area do limoneno durante o armazenamento do néctar de

laranja acondicionado com embalagem de PEBD e com filme PEBD20IN.

3.5- Caracterizacao sensorial dos néctares

3.5.1- Perfil sensorial

Os resultados obtidos para a analise descritiva quantitativa do néctar de
laranja encontram-se na Tabela 3. Verificou-se efeito significativo da interacéo
julgador x filme (p<0,05) somente para os atributos aroma e sabor de casca.
Assim, o teste para efeito dos filmes foi realizado novamente, utilizando o
quadrado médio da interagao filme x julgador como denominador (F versus

interag&o), como proposto por Stone & Sidel (1993).
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Tabela 3- Resumo da analise de variancia das caracteristicas sensoriais dos

néctares de laranja acondicionados com os filmes de PEBD

Atributo F.V. G.L. QM Fres p(F) FJu|gad0r x filme p(F)
Cor amarela Julgador 8 77,47
Filme 4 0,6887 1,08 0,3701
Julgador x filme 32 0,3202 0,50 0,9849
Erro a 90 0,6364
Tempo 3 1,54 2,07 0,1043
Filme x tempo 12 0,5975 0,80 0,6483
Erro b 390 0,7449
Aroma de Julgador 8 111,56
cozido Filme 4 25,64 9,03 <0,0001
Julgador x filme 32 2,20 0,78 0,7891
Erro a 90 2,84
Tempo 3 30,37 12,74 <0,0001
Filme x tempo 12 5,12 2,15 0,0136
Errob 390 2,38
Aroma de Julgador 8 89,49
casca Filme 4 17,34 18,47 <0,0001 2,72 0,05
Julgador x filme 32 6,37 6,79 <0,0001
Erro a 90 0,94
Tempo 3 1,61 1,46 0,2264
Filme x tempo 12 3,65 3,30 0,0001
Erro b 390 1,11
Sabor Julgador 8 52,28
caracteristico Filme 4 24,69 13,87 <0,0001
de natural Julgador x filme 32 2,55 1,43 0,0962
Erro a 90 1,78
Tempo 3 5,85 3,31 0,0202
Filme x tempo 12 5,61 3,17 0,0002
Erro b 390 1,77
Sabor de Julgador 8 122,04
cozido Filme 4 28,52 9,63 <0,0001
Julgador x filme 32 4,43 1,49 0,0719
Erro a 90 2,96
Tempo 3 24,01 10,03 <0,0001
Filme x tempo 12 7,91 3,30 0,0001
Erro b 390 2,40
Sabor de Julgador 8 42,72
casca Filme 4 16,55 5,85 0,0003 2,70 0,05
Julgador x filme 32 6,14 2,17 0,0023
Erro a 90 2,83
Tempo 3 2,65 1,49 0,2178
Filme x tempo 12 3,61 2,03 0,0208
Erro b 390 1,78
Gosto residual Julgador 8 150,97
amargo Filme 4 5,31 ,50 0,2077
Julgador x filme 32 4,12 1,17 0,2816
Erro a 90 3,53
Tempo 3 7,79 1,89 0,1305
Filme x tempo 12 1,79 0,43 0,9498
Erro b 390 4,12

A cor amarela dos néctares nao foi influenciada pelos filmes utilizados e

pelo tempo de estocagem (p>0,05), apresentando escore médio de 3,61. Este

112



valor foi préximo ao obtido por Jordao (2005) para suco de laranja pasteurizado
(escore médio de 2,6) e inferior ao verificado para o suco reconstituido (6,2),
em escala ndo estruturada de 9 cm. A autora relacionou o valor elevado obtido
para a amostra reconstituida com o fato de ter passado por mais de um
tratamento térmico.

A cor do suco de laranja pode ser alterada pela oxidacdo do acido
ascorbico (principal nutriente desta bebida) que gera compostos com radicais
carbonila, os quais reagem com grupos amina e produzem, por polimerizagao,
pigmentos escuros responsaveis pelo escurecimento do produto. Essa reagao
oxidativa depende das condi¢cdes de processamento, da presenga de oxigénio,
da embalagem utilizada, da relagdo tempo/temperatura de estocagem e da
influéncia da luz (QUEIROZ & MENEZES, 2005; CORREA NETO & FARIA,
1999). Como as amostras foram acondicionadas com o mesmo tipo de
embalagem, armazenadas sob refrigeracdo e por um curto periodo, o resultado
obtido neste estudo € compreensivel e esperado.

Em relagdo ao aroma de cozido (Figura 14), verificou-se a influéncia dos
filmes, do tempo de armazenamento e da interacéo filmes x tempo (p<0,05),
com a analise de regressao indicando que o modelo de 1°grau foi o que melhor
se ajustou aos dados. O néctar PEBD apresentou os maiores escores, que
foram aumentando durante a avaliagdo. As amostras com os filmes
aromatizados, por sua vez, tiveram comportamento oposto ao néctar PEBD,
apresentando redugao dos escores durante a estocagem. Este fato pode estar
relacionado a migragdo de componentes volateis dos filmes, visto que podem
minimizar a intensidade deste atributo. Os valores obtidos para os néctares
com filmes aromatizados, ao final da estocagem, foram proximos ao escore
médio inicial verificado por Almeida (2006) para suco incorporado com fragdes
destiladas de oOleo essencial e esséncia oleosa de laranja (escore médio de
1,1) e inferiores ao observado por Jorddo (2005) para amostra de suco de
laranja integral pasteurizado (escore médio de 3,1), cujos estudos utilizaram
escalas né&o estruturadas de 9 cm.

O aroma de cozido é uma das caracteristicas indesejaveis associadas

ao tratamento térmico do suco de laranja e esta relacionado a varios

113



componentes volateis. Segundo Perez-Cacho et al. (2007), o 2-etil-4-hidroxi-5-
metil-3(2H)-furanona, o 4-hidroxi-2,5-dimetil-3(2H)-furanona (que conferem
odor de agucar queimado/caramelo) e o 3-(metiltio)propanal (também
conhecido como metional e que possui odor descrito como batata cozida) séo

alguns dos volateis que contribuem para o aroma indesejavel de cozido.
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Figura 14- Escores médios relativos ao aroma de cozido do néctar de laranja durante

0 armazenamento.

Para o termo aroma de casca (Figura 15), verificou-se que os néctares
diferiram quanto ao filme empregado e que ha interagao entre o filme e o tempo
(p<0,05). Na analise de regressao, as amostras apresentaram comportamentos
variados, sendo que para o néctar PEBD20F, nenhum modelo se ajustou. O
néctar PEBD apresentou os menores escores, que foram diminuindo durante a
estocagem, enquanto as amostras com os filmes aromatizados apresentaram
0s maiores escores. Este comportamento contrasta com o verificado para o
aroma de cozido, reforgcando a suposicdo de que a migragdo de componentes
volateis conseguiu mascarar o aroma de cozido do produto.

O aroma de casca esta associado ao 6leo da casca da laranja e o

resultado encontrado é compativel ao observado na analise descritiva
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quantitativa dos filmes desenvolvidos (Capitulo 1), em que se verificou que os
filmes incorporados com o aroma “orange fruit” apresentaram as maiores
intensidades de aroma de casca de laranja. Além disso, os resultados dos
néctares aromatizados com os filmes sdo proximos aos valores obtidos por
Almeida (2006) para sucos de laranja adicionados de o6leo essencial integral

(escore médio igual a 3,0).
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Figura 15- Escores médios relativos ao aroma de casca do néctar de laranja durante o

armazenamento.

Em relagdo ao sabor caracteristico natural (Figura 16), observou-se a
influéncia dos filmes, do tempo de estocagem e da interagdo entre estes
fatores (p<0,05). Na andlise de regresséo, verificou-se que nenhum modelo se
ajustou para os néctares PEBD15IN e PEBD15F. No tempo 0, as amostras
apresentaram escores médios proximos, fato que mudou ao longo da
avaliagdo, com o néctar PEBD apresentando redugdo dos escores e o0s
néctares com filmes aromatizados, aumento da intensidade deste atributo. Tal
comportamento demonstra que houve migragcdo dos componentes presentes

nos filmes com os aromas “idéntico ao natural” e “orange fruit” e que essa
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migragcao contribuiu para melhorar o sabor do produto, tornando-o mais
préximo do suco in natura.

Os valores encontrados para esses néctares foram levemente inferiores
aos obtidos por Della Torre et al. (2003) em estudo com sucos de laranja
minimamente pasteurizados a 82,5°C/18,49s; 85,0°C/18,49s e 87,0°C/58,55s
que apresentaram escores médios de 3,7; 3,7 e 4,5, respectivamente, obtidos
por meio do uso de escala ndo estruturada de 9 cm. Esta proximidade dos
valores demonstra o potencial dos filmes desenvolvidos para auxiliar na
reconstituicdo do sabor e melhorar a qualidade sensorial do suco processado,
considerando-se que o produto avaliado neste estudo foi submetido a dois
tratamentos térmicos (concentragdo e pasteurizagdo), enquanto que o suco

minimamente pasteurizado recebeu um tratamento mais brando.
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Figura 16- Escores médios relativos ao sabor caracteristico de suco natural das

amostras de néctar de laranja durante 0 armazenamento.

Para o atributo sabor de cozido (Figura 17), verificou-se que as amostras
avaliadas foram influenciadas pelo tipo de filme, pelo tempo de estocagem e

pela interagao filme x tempo (p<0,05), sendo que na analise de regresséo, os
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modelos de melhor ajuste para as amostras PEBD15F e PEBD20F foram os de
1° grau e para as demais amostras, os de 2° grau. O comportamento deste
atributo seguiu a tendéncia verificada para o aroma de cozido, com o néctar
PEBD apresentando os maiores escores. Os resultados encontrados foram
inferiores aos verificados por Jordao (2005) para suco de laranja reconstituido
(escore médio de 6,2) e por Verruma-Bernardi & Spoto (2003) em estudo com
suco de laranja irradiada com doses de 1,5 kGy e 3,0 kGy (escores médios de
597 e 6,46, obtidos com uso de escala ndo estruturada de 9 cm),
demonstrando que, apesar de a irradiagao ser um tratamento menos agressivo,
com pequena geracgao de calor, também provoca alteracdo de sabor. Este fato
mostra 0 quanto o suco de laranja é sensivel aos métodos empregados para
estender sua vida de prateleira, ao mesmo tempo em que justifica a
importancia e a necessidade de estudos que gerem novas tecnologias para

melhorar a qualidade do suco processado.
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Os resultados obtidos para o atributo sabor de casca (Figura 18)
indicaram que houve influéncia dos filmes e da interacdo filme x tempo
(p<0,05), sendo que na analise de regressdo, nenhum modelo se ajustou aos
dados obtidos para os néctares PEBD15IN e PEBD15F. Assim como verificado
para o atributo aroma de casca, a amostra PEBD apresentou os menores
escores durante a avaliacdo (variando de 1,5 a 0,5), contrastando com os
néctares que estavam em contato com os filmes aromatizados (variagéo de 1,5
a 2,5). Estes valores foram inferiores aos obtidos por Almeida (2006) para
sucos reconstituidos e incorporados com diferentes aromas citricos, cujos
escores médios foram superiores a 4,5. Entretanto, deve-se ressaltar que os
aromas, neste caso, foram incorporados diretamente ao alimento, o que

justifica a maior intensidade de sabor de casca percebida pelos julgadores.

3,5 4

Escore

Tempo (dias)

[0 PEBD +ff = 1,65880 - 0,03437 tempo: R¥ = 0,80
A PEBDI5IN :§=1,54852 + 0.02967 tempo — 0,00094444 tempo®; R* = 0,37
A PEBD20IN :¥=233333 - 0.03304 tempo: R* = 0.77

—8—PEBD15F
O PEBD20F :f =193741 +0,01336 tempo; R* = 0,43

Figura 18- Escores médios relativos ao sabor de casca do néctar de laranja durante o

armazenamento.

Em relagcédo ao gosto residual amargo, verificou-se que as amostras nao

foram influenciadas pelos fiimes e pelo tempo de estocagem (p>0,05),
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apresentando escore médio de 3,41. Este valor foi semelhante ao obtido por
Verruma-Bernardi & Spoto (2003) para o suco irradiado com 3 kGy (escore
igual a 3,42) e proximo aos obtidos por Della Torre et al. (2003) para sucos
minimamente pasteurizados (escores entre 2,4 e 3,5).

O gosto amargo encontrado no suco de laranja esta relacionado
principalmente ao limonim, um triterpeno que contém em sua estrutura um anel
de furano, um grupo cetona, um grupo epoxido e dois anéis de lactona. O acido
limondico, também denominado como limonim A-lactona (forma monolactona),
€ a forma ndo ativa do limonim e esta presente em maior concentragao nas
sementes, sendo que seu conteudo no fruto vai diminuindo durante o
amadurecimento. Entretanto, durante a extragdo do suco, devido a modificacao
do pH (de neutro a acido), o acido limondico é convertido a forma dilactona,
forma ativa e que confere o gosto amargo. Como o processamento térmico
acelera essa conversao, a industria citricola emprega centrifugas e filtros para
remover o limonim e diminuir a intensidade do gosto amargo. O limiar de
deteccdo no suco de laranja é de 6,5 mg/kg, podendo, no entanto, ser alterado
pelos niveis de agucar, acido e Ooleos (ROUSEFF; PEREZ-CACHO;
JABALPURWALA, 2009; LADANIYA, 2008; KIMBALL; PARISH; BRADDOCK,
2005).

Complementando a avaliacdo individual dos atributos, procedeu-se a
analise dos componentes principais (ACP) dos dados da ADQ. Na Figura 19,
verifica-se que o 1° componente principal explicou mais de 70% das variagbes
dos dados em todos os tempos avaliados, sendo suficiente para discriminar as
amostras dos néctares quanto aos seus atributos sensoriais.

No tempo 0 (Figura- 19a), a separagao espacial das amostras sugere a
formagao de dois grupos: um formado pelos néctares PEBD15IN, PEBD e
PEBD15F e outro formado por PEBD20F e PEBDZ20IN. Ainda na mesma
Figura, tém-se as correlagbes entre os atributos sensoriais e os dois primeiros
componentes principais, em que os atributos estao representados por vetores.
Cada abscissa e ordenada de um vetor &, respectivamente, a correlagao linear
entre um atributo sensorial e o primeiro e segundo componente principal,

respectivamente. Dos atributos avaliados, o aroma de casca, sabor de casca,
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aroma de cozido e sabor de cozido correlacionaram-se com o 1° componente
principal (p<0,05), enquanto o sabor caracteristico de suco natural e o gosto
residual amargo correlacionaram-se somente com o 2° componente principal
(p<0,05). Como este componente principal explicou 24,7% da variagdo dos
dados, os atributos a ele correlacionados apresentaram menor importancia
para a caracterizagao sensorial dos néctares. As amostras PEBD15IN, PEBD e
PEBD15F apresentaram maior intensidade de aroma e sabor de cozido,
enquanto os néctares PEBD20IN e PEBD20F foram caracterizados pelo aroma
e sabor de casca.

No 10° dia de armazenamento (Figura- 19b), observou-se a formacéao de
dois grupos: um contendo os néctares PEBD20IN, PEBD15F e PEBD15IN e
outro os néctares PEBD20F e PEBD. Verificou-se, também, que os atributos
sabor caracteristico de suco natural, aroma de cozido e sabor de cozido se
correlacionaram com o 1° componente principal (p<0,05). As amostras
PEBD20IN, PEBD15F e PEBD15IN foram caracterizadas pelo sabor
caracteristico de suco natural, enquanto os néctares PEBD20F e PEBD
apresentaram as maiores intensidades de aroma e sabor de cozido.

Aos 20 dias de estocagem (Figura 19-c), verificou-se que todos os
atributos se correlacionaram com o 1° componente principal (p<0,05), exceto a
cor amarela, que nao se correlacionou com nenhum dos dois componentes.
Observou-se, pela 1% vez, a separacdo do néctar PEBD das amostras
aromatizadas, com o néctar PEBD apresentando maior intensidade de sabor
de cozido, aroma de cozido e gosto residual amargo. Os néctares
aromatizados, por sua vez, possuiram as maiores intensidades de sabor
caracteristico de suco natural, aroma de casca e sabor de casca.

No final do armazenamento (Figura 19-d), o 1° componente principal
explicou 93,6% das variagdes dos dados, levando a formagdo de um grupo
constituido pelas amostras aromatizadas e outro pelo controle (néctar PEBD).
As amostras com filmes aromatizados foram caracterizados pelo sabor de
casca, aroma de casca e sabor caracteristico de suco natural e o controle pelo
aroma e sabor de cozido. Assim, verifica-se que, ao final da avaliagdo, o

controle é caracterizado pelos termos relacionados ao suco processado,
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enquanto os néctares PEBD15IN, PEBD20IN, PEBD15F e PEBD20F séo
descritos pelos atributos caracteristicos do suco de laranja fresco. Além disso,
observou-se que a cor amarela e o gosto residual amargo n&o se
correlacionaram com o 1° componente principal (p>0,05), apresentando pouca
importancia para a caracterizagdo sensorial dos néctares, tal como verificado
pela analise de variancia.

Os resultados obtidos demonstram que a ACP apresentou de forma
mais clara o efeito dos filmes aromatizados sobre os atributos sensoriais do
néctar de laranja e a modificagdo gradual durante o armazenamento, indicando

a importancia e o potencial destes filmes.
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Figura 19- Andlise de Componentes Principais dos atributos sensoriais para as amostras de néctares de laranja, relativos aos tempos 0
(a), 10 (b), 20 (c) e 30 dias (d) de estocagem.
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3.5.2- Aceitabilidade dos néctares

Os resultados obtidos no estudo da aceitacdo dos néctares
acondicionados com os filmes (Tabela 4) indicaram influéncia dos filmes, do
tempo e da interacdo fiime x tempo (p<0,05). Desta forma, avaliou-se cada
filme em funcédo do tempo, em que se verificou que o modelo de melhor ajuste
para o néctar PEBD foi o de 2° grau e para os néctares aromatizados o de

1°grau.

Tabela 4- Resumo da analise de variancia da aceitacdo do néctar de laranja

acondicionado com filmes de PEBD

F.V. G.L. Q.M. F p(F)
Filmes 4 18,99 5,51 0,0002
Tempo 3 35,58 10,32 <0,0001

Filmes x tempo 12 6,49 1,88 0,0329
Residuo 840 3,45
Total 859

As amostras aromatizadas obtiveram escores médios iniciais entre 4,71
e 5,51 (Figura 20), situando-se entre os termos hedbdnicos “desgostei
ligeiramente” e “gostei ligeiramente”. Durante a estocagem, a aceitagcado dessas
amostras aumentou, apresentando escores médios superiores a 6,00 e ficando
entre os termos “gostei ligeiramente” e “gostei moderadamente”. O néctar
PEBD mostrou comportamento distinto, cuja aceitagdo diminuiu durante as
avaliagdes, chegando ao escore médio de 4,46 e situando-se entre os termos
hedbnicos “desgostei ligeiramente” e “indiferente”. Estes resultados sugerem
que a liberagao dos componentes volateis, nas condi¢des de acondicionamento
e armazenamento empregados, altera de maneira gradual a aceitagdo dos
néctares, sendo importante para melhorar a qualidade sensorial do suco
processado.

Os resultados obtidos para os néctares com filmes aromatizados séo
superiores ao observado por Jorddo (2005) para suco de laranja integral
pasteurizado e suco reconstituido (médias de 5,7 e 5,6, respectivamente). A
baixa aceitacdo dos sucos de laranja processados também foi verificada por

Frata (2006) para varias amostras comerciais de suco de laranja adogado e de

123



néctar (médias de 3,4 a 6,1), fato que vem estimulando o desenvolvimento de
tecnologias que aproximem as caracteristicas do suco processado as do suco
fresco. Seguindo essa tendéncia, Almeida (2006) avaliou a incorporagéo de
diferentes aromas citricos naturais, compostos por fracbes destiladas de
esséncias e Oleo de laranja, sobre a estabilidade e qualidade sensorial de
sucos de laranja reconstituidos, cujos resultados para as formulagdes
estocadas por 40 dias (médias de 6,1 a 6,6) foram comparaveis as médias
hedbnicas dos néctares acondicionados com os filmes aromatizados. Este
dado demonstra que, assim como a incorporagao direta de aromas naturais ao
produto, o uso de filmes aromatizados também constitui uma alternativa viavel

para aromatizar o suco processado.

7,00

’

6,00

’

5,00 [

Escore

4,00 -

3,00 : .
0 10 20 30

Tempo (dias)

CIPEBD +§ = 5,03367 + 0,09797 tempo — 0,00392 tempa®; R? = 0,99
=5,03855 + 0,04375 tempo;R? = 072
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APEBDISIN :¥
APEBD20IN :7

O PEBDISF  :§=4,88500 + 0,04791 tempo;R! = 086

¥
OPEBD20F  :§=551274 4 0,02232 tempo:R* = 099

Figura 20- Médias hedbnicas relativas ao néctar de laranja acondicionado com filmes

de PEBD durante o armazenamento.

124



4- CONCLUSAO

Os néctares de laranja apresentaram estabilidade microbiologica e
pouca alteragdo das propriedades fisico-quimicas, cujos valores foram
proximos aos encontrados na literatura.

Os resultados obtidos na analise de volateis demonstraram que houve
migragdo dos componentes volateis dos filmes aromatizados para os néctares,
visto que estes possuiam linalol em maior concentracédo além de serem os
unicos a apresentarem citral cis e trans em sua composicao.

O néctar PEBD apresentou os maiores escores para o aroma e sabor de
cozido, enquanto que os néctares com os filmes aromatizados apresentaram
as maiores intensidades de aroma de casca, sabor de casca e sabor
caracteristico de suco natural, indicando que a migracdo de componentes dos
filmes com aroma melhorou a qualidade sensorial do produto.

A aceitacdo dos néctares aromatizados aumentou durante o
armazenamento, chegando a médias hedbnicas superiores a 6,0 no 30° dia
(ficando entre os termos hedbnicos “gostei ligeiramente” e “gostei
moderadamente”). Houve redugao dos escores do néctar PEBD, que situou-se,
ao final da avaliagc&o, entre os termos “indiferente” e “desgostei ligeiramente”.
Estes dados demonstram que os filmes aromatizados melhoraram a aceitacao
do produto.

Conclui-se que os filmes plasticos de PEBD incorporados com os
aromas “idéntico ao natural” e “orange fruit” tém potencial para aromatizar o
néctar de laranja e para melhorar sua qualidade sensorial e aceitagdo, sem
alterar profundamente suas caracteristicas fisico-quimicas e sua qualidade

microbioldgica.
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CONCLUSOES GERAIS

Os filmes plasticos de PEBD incorporados com os aromas de laranja
‘idéntico ao natural” e “orange fruit” apresentaram boas propriedades
mecanicas, cujos dados foram préximos aos obtidos para o fiime PEBD,
indicando que a incorporacdo dos aromas nao interferiu na maioria das
propriedades avaliadas e que a extrusdo foi bem sucedida. A avaliacédo do
perfil de volateis e a analise descritiva quantitativa dos filmes indicaram que
eles perderam rapidamente os compostos volateis para o0 ambiente,
demonstrando que necessitam de cuidados quanto ao armazenamento até o
momento do uso.

Os néctares de laranja acondicionados com os filmes desenvolvidos
apresentaram  estabilidade  microbiolégica, poucas alteracbes nas
caracteristicas fisico-quimicas e grandes modificagbes no comportamento dos
volateis (com reducdo nas concentragbes dos componentes avaliados) e no
perfil sensorial ao longo da estocagem, em que os néctares com os filmes
aromatizados apresentaram os maiores escores dos atributos relacionados ao
suco de laranja fresco e a maior aceitagao aos 30 dias de armazenamento.

Conclui-se que os filmes desenvolvidos tém potencial para aromatizar o
néctar de laranja e melhorar sua qualidade sensorial. Verifica-se, no entanto,
que estudos adicionais sdo necessarios para simular o comportamento do
produto exposto no mercado, os quais devem ser conduzidos com os filmes
aromatizados aplicados as embalagens cartonadas e com o produto estocado

por um periodo mais longo e sob temperatura ambiente.
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ANEXO 1- Questionario para recrutamento de julgadores

Neste momento, o Laboratério de Propriedades Tecnoldgicas e Sensoriais dos
Alimentos, do Departamento de Tecnologia de Alimentos — UFV, necessita
formar uma equipe treinada para avaliar embalagens incorporadas com aromas
de laranja. Se vocé deseja participar desta equipe, por favor, preencha este
formulario e retorne-o a Secretaria de Pds-graduagdo com a Geralda. Se tiver
qualquer duvida ou necessitar de informagdes adicionais, por favor, nao hesite
em nos contactar. Sua participacdo é muito valiosa para o desenvolvimento de

nossa pesquisa, por isso contamos com a sua colaboracao!

Nome:

Faixa etaria: ( )15-20 ( )21-30 ( )31-40 ( )41-50 ( )51-60

Endereco:

Telefone: Residéncia: Trabalho:

Horarios e dias da semana em que trabalha ou tem aula:
22: 32 42; 52 62

1- Além do relatado anteriormente, existe algum dia ou horario durante o qual

vocé ndo podera participar das sessdes de degustagdo? Quais?

2- Indique o quanto vocé aprecia esse produto:
Aroma de laranja  ( )gosto ( )nem gosto/nem desgosto ( )desgosto

Suco de laranja ( )gosto ( )nem gosto/nem desgosto ( )desgosto

3- Cite alimentos e/ou ingredientes que vocé desgosta muito:

4- Cite um alimento que seja acido:

5- Cite um alimento que seja suculento:

6- Cite um alimento que seja amargo:

7- Cite um alimento que grude nos dentes ao ser mastigado:
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8- Marque na linha a direita de cada figura, um trecho que indique a proporgéao

da figura que foi coberta de preto (ndo use régua, use apenas sua capacidade

visual de avaliar).

Exemplos:

Nenhuma

Toda

Nenhuma

Toda

Agora é a sua vez:

Nenhuma

Toda

Nenhuma

Toda

Nenhuma

Toda
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Nenhuma Toda

9- Especifique e explique os alimentos que vocé nao pode comer ou beber por

razdes de saude:

10- Vocé se encontra em dieta por razbes de saude? Em caso de saude,

explique, por favor.

11- Vocé estd tomando alguma medicagdo que poderia influir em sua

capacidade de perceber odores e sabores? Em caso positivo, explique, por

favor.

12- Indique se vocé possui:

Sim Nao
Diabetes () ()
Hipoglicemia () ()
Alergia a alimentos () ()
Hipertenséo () ()
Enxaqueca () ()
Doengas bucais () ()
Dentadura () ()
Obrigada por sua colaboragéo!
Profa: Valéria Paula Rodrigues Minim Erika Endo
(3899-1623) (8699-8249)

Laboratério de Propriedades Tecnoldgicas e Sensoriais dos Alimentos
(3899-1807 ou 3899-3810)
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ANEXO 2- Niveis de probabilidade (valor p) de Famostra d0S julgadores para
os atributos sensoriais dos filmes plasticos de PEBD incorporados com

aromas
Julgador Aroma caracteristico Aroma de casca de

de laranja laranja
1 <0,0001 <0,0001
2 <0,0001 <0,0001
3 0,3096 0,1111
4 0,0040 0,0046
5 0,3880 0,0291
6 0,1398 0,0382
7 0,0239 <0,0001
8 0,0007 <0,0001
9 0,0333 0,1424

ANEXO 3- Niveis de probabilidade (valor p) de Frepeticao dOS julgadores
para os atributos sensoriais dos filmes plasticos de PEBD incorporados

com aromas

Julgador Aroma caracteristico Aroma de casca de

de laranja laranja
1 0,1524 0,5855
2 0,6334 0,8836
3 0,9773 0,4444
4 0,5062 0,4045
5 0,3993 0,2509
6 0,5514 0,8461
7 0,2090 0,3613
8 0,8622 0,2272
9 0,4548 0,4793
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ANEXO 4- Niveis de probabilidade (valor p) de Famostra d0S julgadores para os atributos sensoriais dos néctares de laranja

Julgador Cor amarela Aromade Aroma de casca Sabor Sabor de cozido Sabor de casca  Gosto residual
cozido caracteristico de amargo
suco natural

1 0,5182 0,2489 0,4620 0,4590 0,0055 <0,0001 0,9387
2 0,9673 0,0494 0,0911 0,4080 0,0424 0,0181 0,5257
3 0,5175 0,1523 0,4283 0,1025 0,1963 0,4170 0,5391
4 0,7803 0,0021 0,0017 0,0284 0,0186 <0,0001 0,5161
5 0,9476 0,4509 0,0622 0,2210 0,3832 0,0533 0,9154
6 0,5444 0,0004 0,0014 <0,0001 <0,0001 <0,0001 0,6944
7 0,6403 0,0192 0,0008 0,0163 0,2865 0,3599 0,9019
8 0,5153 0,4506 0,0023 0,1231 0,0808 0,0801 0,9835
9 0,5611 0,0049 0,4822 0,1656 0,0160 0,4396 0,5787

ANEXO 5- Niveis de probabilidade (valor p) de Frepeiicao d0S julgadores para os atributos sensoriais dos néctares de laranja

Julgador Cor amarela Aromade Aroma de casca Sabor Sabor de cozido Sabor de casca  Gosto residual
cozido caracteristico de amargo
suco natural

1 0,3719 0,5533 0,3906 0,3086 0,2859 0,0898 0,3065
2 0,5134 0,0577 0,5994 0,0591 0,5142 0,6033 0,4959
3 0,6150 0,9064 0,9683 0,9078 0,8894 0,7956 0,9580
4 0,9633 0,6445 0,3936 0,3027 0,0649 0,2534 0,5884
5 0,9311 0,3240 0,1270 0,3417 0,1696 0,1157 0,9049
6 0,0552 0,4444 0,4444 0,2013 0,4444 0,4444 0,6944
7 0,7689 0,1221 0,4680 0,1475 0,2933 0,5445 0,5568
8 0,2159 0,0644 0,7917 0,4675 0,0536 0,3598 0,3631
9 0,2085 0,0670 0,7888 0,0655 0,0629 0,7721 0,0635
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