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RESUMO

ROJAS, Valquiria Maeda. Encapsulagao de 6leos de alto valor nutricional para
formulagao de alimentos. 2018. 101 f. Dissertacdo (Mestrado em Tecnologia de
Alimentos) - Programa de Pdés-Graduacdo em Tecnologia de Alimentos,

Universidade Tecnoldgica Federal do Parana. Campo Mouréao, 2018.

Os 6leos comestiveis ricos em acidos graxos poli-insaturados fazem parte do grupo
de alimentos benéficos ao organismo de quem o consome. A microencapsulagao é
uma tecnica que, dentre outros beneficios, possibilita a prote¢do dos d6leos ao
processo oxidativo que pode ocorrer durante o processamento e armazenamento. O
objetivo deste trabalho foi microencapsular os 6leos de sementes de chia, café
verde, sementes de abdbora, baru e nozes para usar na formulagdo de maionese e
whey protein. A partir da caracterizagdo das microparticulas, concluiu-se que os
Oleos se encontraram devidamente encapsulados, com eficiéncia de encapsulagao
acima de 85% e tamanho médio de particulas inferior a 100 micrémetros. A técnica
termoanalitica indicou efetivo aumento na estabilidade oxidativa dos dleos e
protecdo contra a oxidagcdo advindo da sua encapsulagcdo. Na maionese foram
adicionadas, separadamente, as microparticulas contendo os 6leos de chia, abobora
e baru, enquanto as microparticulas contendo os 6leos de nozes e café verde foram
usadas na formulagdo de whey protein. As anadlises reoldgicas da maionese
contendo as microparticulas mostraram estas alteraram as propriedades dos
alimentos, contudo os consumidores nao foram capazes de distinguir entre as
amostras contendo até 5% de microcapsulas no teste de ordenagao de preferéncia.
As amostras de whey protein contendo microcapsulas de 6leo de café apresentaram
cor ligeiramente diferente da amostra sem adicdo de microcapsulas, diferenca esta
que pode ter levado a diminuicdo de preferéncia detectada pela analise sensorial,
entretanto as analises reoldgicas néo indicaram alteragdes nas propriedades deste
produto. De uma forma geral, a estratégia de encapsulagdo adotada foi eficiente na
protecao dos Oleos contra a degradacao oxidativa e as microcapsulas puderam ser

utilizadas na formulagao de alimentos enriquecidos nutricionalmente.

Palavras-chave: Oleo Vegetal; Chia; Sementes de Abdbora; Café Verde; Nozes;

Baru; AGPI; Microencapsulagao; Maionese; Whey protein.



ABSTRACT

ROJAS, Valquiria Maeda. Encapsulation of oils with high nutritional value for
food formulation. 2018. 101 f. Dissertacdo (Mestrado em Tecnologia de Alimentos)
- Programa de Po6s-Graduagdo em Tecnologia de Alimentos, Universidade

Tecnolodgica Federal do Parana. Campo Mouréao, 2018.

There is an increasing demand for healthy foodstuff or foods with specific properties
such as the polyunsaturated fatty acids (PUFAs). Microencapsulation is a technology
that is able to protect PUFA-rich oils from oxidation during processing and storage.
The objective of this work was to microencapsulate chia seeds, green coffee,
pumpkin seeds, walnut and baru oils and to formulate mayonnaise and whey protein.
Microparticles characterization demonstrated that oils were efficiently encapsulated
(85% efficiency) and microparticles presented diameter inferior of 100 micrometers.
Thermal analyses indicated an increase in the thermal stability of the oils after
encapsulation. Mayonnaise was formulated with microparticles containing chia
seeds, pumpkin seeds or baru oils while the microparticles containing walnut or
green coffee oils were used to formulate whey protein. Rheology analyses showed
that the presence of the microcapsules influenced the mayonnaise properties,
however were not able to distinguish samples containing up to 5%wt microcapsules
from the blank mayonnaise sample in the sensorial test. Whey protein containing
microencapsulated green coffee oil presented green color which could explain the
low preference from the consumers when compared to the blank sample, however,
rheology analyses did not indicate changes in properties of this product. Overall, the
encapsulation strategy applied was efficient to protect the oil from oxidation and

enriched foodstuff were successfully produced with the microcapsules.

Key-Words: Vegetable oil; Chia; Pumpkin Seeds; Green Coffee; Walnuts; Baru;

PUFA; Microencapsulation; Mayonnaise; Whey Protein.
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1. INTRODUGAO

Os oleos vegetais sao utilizados com diversos propdsitos pela industria
alimenticia, sendo que sua composi¢cao € de grande importancia do ponto de vista
nutricional e também do processamento do alimento. Alguns 6leos sao ricos em
acidos graxos poli-insaturados (AGPIs), sendo o 6mega 3 e 6mega 6 essenciais
para a nutricdo humana. Entretanto, ndo sdo sintetizados pelo organismo tendo que
ser adquiridos de fontes alimenticias externas, como, por exemplo, pelo consumo de
determinados 6leos vegetais naturais (IXTAINA et al., 2011a; RODRIGUEZ et al.,
2016).

O alto teor de o6leo, proteinas, antioxidantes e minerais encontrados nas
sementes de chia fazem com que muitos profissionais da area da saude
recomendem o consumo desta semente. O grande destaque deve-se ao fato da
cultura apresentar alto teor de acidos graxos insaturados (CAHILL, 2003). O éleo da
semente de abodbora € uma excelente fonte de antioxidantes como polifendis,
tocoferdis, carotenoides e AGPIs, podendo ser incluido como conservante e
ingrediente funcional na area de alimentos, farmacéutica e cosmética, contribuindo
para a prevencao de doencas e promogao da saude (SIANO et al.,, 2016). Como
principais componentes do 6leo de café tem-se os acidos fendlicos clorogénico,
caféico e ferulico (MADHAVA NAIDU et al., 2008), além de grande predominancia do
acido graxo linoleico. Como propriedades benéficas a saude, este dleo apresenta
atividades anti-inflamatdria e antioxidante (CARVALHO; SILVA; HUBINGER, 2014).
Em relacdo ao 6leo de nozes, o interesse em sua composi¢cao vem aumentando
devido a abundancia de acidos graxos insaturados (AMARAL et al., 2003; CALVO et
al., 2011). O barueiro é uma arvore nativa do cerrado brasileiro e o seu fruto pode
ser aproveitado para produgdo de geleias. Sua castanha possui excelentes
parametros alimenticios, alto valor nutricional, além de ser rica em 6leo composto
principalmente por, em média, 38,92 g de acido graxo linoleico por 100 g de dleo e
38,34 g de acido graxo oleico por 100 g de 6leo (RODRIGUEZ et al., 2016).

E conhecido que Oleos ricos em &cidos graxos poli-insaturados s&o
susceptiveis a oxidagado e degradacado (FRANKEL, 1991; ROBARDS et al., 1988) o
que pode afetar negativamente a qualidade percebida pelos consumidores (MEXIS
et al.,, 2009; MITCHAM et al., 2005). Além disso, alguns produtos de oxidagao
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podem ser nocivos para a saude humana (TURNER; MCLEAN; SILVERS, 2006).
Uma das estratégias promissoras para prevenir a degradagao de 6leos de alto valor
nutricional € a técnica de encapsulacdo. A microencapsulacao € o envelopamento
de solidos, liquidos ou gases em uma matriz encapsulante e tem sido empregada na
incorporagdo de ingredientes naturais e/ou bioativos, permitindo uma maior
estabilidade, protecéo e preservagao da substancia.

Apo6s a encapsulacdo dos Oleos, € importante a aplicagdo das particulas
resultantes na formulagdo de alimentos a fim de avaliar o impacto sobre as suas
propriedades fisico-quimicas e sensoriais. A complexidade aumenta no caso de
alimentos de composi¢cdo complexa como o0 caso da maionese e do whey protein. A
grande aceitabilidade desses produtos, por parte dos consumidores os tornam
candidatos a adicdo de O6leos de alto valor nutricional como uma alternativa de
consumo a populacéao.

A presente Dissertagdo foi elaborada de forma a apresentar uma breve
introducdo ao tema, seguido dos seus objetivos. Em seguida, uma revisao
bibliografica, contendo as informacdes relevantes ao assunto abordado no trabalho.
Os resultados referentes sdo apresentados inicialmente pela caracterizagcao dos
oleos, seguido pela encapsulagao e caracterizagdo das microparticulas contendo os
Oleos, a formulagao e caracterizacdo dos alimentos contendo as microparticulas de

Oleo e, por fim, as conclusdes obtidas e as referéncias bibliograficas.
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OBJETIVOS

Objetivo Geral

O objetivo do presente trabalho foi microencapsular os 6leos de sementes

de chia, sementes de abodbora, café verde, nozes e baru e adicionar as

microparticulas em maionese e whey protein.

2.2,

Objetivos Especificos

Caracterizar os 6leos de chia, semente de abdbora, café verde, nozes e baru
em relacdo a umidade, acidez e composi¢cao em acidos graxos;

Obter microparticulas de acido estearico contendo os 6leos de sementes de
chia, sementes de abdbora, café verde, nozes e baru utilizando o método de
homogeneizagéo a quente;

Caracterizar as microparticulas em relagdo ao tamanho, morfologia, perfil
cromatografico e eficiéncia de encapsulagao;

Avaliar a capacidade de prote¢cdo do material de parede das microparticulas
sob o 6leo em relagdo a oxidagao utilizando a técnica de Calorimetria
Diferencial de Varredura (DSC);

Adicionar a maionese industrializada as microparticulas contendo os oOleos
de chia, abobora ou baru e no whey protein as microparticulas contendo os
Oleos de nozes e café verde;

Caracterizar os alimentos formulados quanto a textura, cor e propriedades
reologicas;

Avaliar sensorialmente os alimentos formulados através do teste de

ordenacéao de preferéncia.
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3. REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1. Oleos vegetais de alto valor nutricional

A chia (Salvia hispanica L.) € uma planta com produc¢ao anual, nativa do sul
do México e norte da Guatemala, sua planta produz numerosas sementes branca e
preta (CAPITANI et al., 2012), com um tamanho médio de 2 a 2,5 mm, conteudo
lipidico entre 20,3 a 39,6%, com predominancia de acidos graxos poli-insaturados.
Possui quantidades consideraveis de carotenoides e tocoferol (AMATO et al., 2015),
e alguns compostos fendlicos, dentre eles foram constatados o acido cafeico,
mircitina, acido clorogénico, quercitina e kampferol, que possuem capacidade
antioxidante (IXTAINA et al., 2011b). O local de cultivo e o método de fertilizagdo
podem alterar as concentracbes desses componentes, fornecendo,
consequentemente, maior ou menor protegédo (AMATO et al., 2015).

Devido a sua rica composi¢ao, possui propriedades de auxilio na prevengao
de doengas (REYES-CAUDILLO; TECANTE; VALDIVIA-LOPEZ, 2008), sendo os
acidos graxos essenciais, principalmente os acidos linoleico (LA, 6mega-6) e alfa-
linolénico (LNA, dmega-3) precursores dos acidos de cadeia longa, como o 4acido
eicosapentaenoico (EPA), indispensavel para as fungdes celulares, bem como
possuem um potencial anti-inflamatério e cardioprotetor (GUINDANI et al., 2016;
YAMAGISHI et al., 2017). Esses compostos sdo considerados essenciais e 0 corpo
humano é incapaz de sintetiza-los, tendo entdo que ser incorporados na
alimentacdo. Com isso o oleo de chia tem recebido cada vez mais atencdo da
comunidade cientifica, tanto em relacdo aos estudos de otimizacdo dos métodos de
extracdo, caracterizacdo e sua incorporagao e desenvolvimento de alimentos com
alto valor nutricional.

A semente de abdébora possui em média de 35 a 45% de lipidios (NEDERAL
et al., 2014), sendo extraido por prensagem a frio apdés o processo de torra
(ANDJELKOVIC et al., 2010). O produto € um 6leo de cor intermediaria entre o
verde e o amarelo, com um aroma torrado e de noz (MITRA; RAMASWAMY;
CHANG, 2009; NEDERAL et al., 2014). Sua composi¢ao de acidos graxos se mostra
rica em oleico (23,9%) e linoleico (53,3%), sendo seu conteudo de acidos graxos

monoinsaturados de 24% e de acidos graxos poli-insaturados de 57,6%, além de ser
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rico em compostos fendlicos e apresentar altas concentragbes de tocoferéis (856,8
mg.kg™”' de dleo (JIAO et al., 2014).

O café é uma das culturas agricolas mais importantes no mundo, sendo a
segunda maior commodity global, perdendo apenas para o petréleo (GETACHEW;
CHUN, 2016). Sua producgao representa 8 milhdes de toneladas, sendo um dos
alimentos comercializados mais importante (BRESCIANI et al., 2014). O 6leo de café
verde € composto por diversas classes de triglicerideos, representando 75% do seu
total em massa, contendo ainda alguns produtos como cafeina, esterdis, terpenos e
tocoferdis. Possui um alto valor comercial e € comumente obtido por prensagem a
frio, possuindo cor marrom esverdeado escuro que € atribuido a clorofila e terpenos
(DE AZEVEDO et al., 2008). Sua composi¢cdo de acidos graxos poli insaturados
representa 45%, sendo essa fragdo muito importante nutricionalmente; os
monoinsaturados representam 18%. Em relacdo aos compostos volateis, estdo
inclusos os aldeidos, cetonas, furanos, pirroles, pirazinas e piridinas (GETACHEW;
CHUN, 2016).

A noz chilena contém cerca de 60% de lipidio em sua composigao
(MARTINEZ et al., 2011), sendo 75% do total de acidos graxos do 6leo de nozes s&o
de acidos graxos poliinsaturados, enquanto que 15% sao de monoinsaturados
(CALVO et al., 2011). Comumente a sua extracao é realizada por prensagem,
contendo baixas concentragbes de acidos graxos livres, peroxidos e fosfatideos
(MARTINEZ et al., 2011). Além disso, este 6leo apresenta relevantes quantidades
de outros componentes bioativos, tais como os tocoferdis, polifendis e fitoesterois
(CALVO et al., 2011).

O baru é uma espécie vegetal do cerrado brasileiro e seu fruto contém uma
améndoa de cor marrom escura de alto valor nutricional. A extracido de seu dleo
comumente ocorre por prensagem, obtendo um 6leo amarelo com odor amendoado
(PINELI et al., 2015a, 2015b), sendo o rendimento da extracao lipidica em torno de
25% (MARQUES et al., 2015). Esse 6leo apresenta alto potencial para utilizagdo em
alimentos, farmacos, cosméticos e biodiesel (SILVA et al., 2015). Dentre dos
compostos encontrados cita-se os tocoferéis, terpenos, fitoeserdis (MARQUES et al.,
2015), carotendides e clorofila (SILVA et al., 2015). Seu 6leo possui grandes
quantidades de acidos graxos insaturados, destacando-se os acidos linoleico com
39% e o acido oleico com 38% do total de acidos graxos (PINELI et al., 2015a).

As Figuras 1 a 5 apresentam imagens das sementes desses cinco alimentos.



Figura 1. Sementes de chia.

Fonte: https://www.naturalcura.com.br/beneficios-da-chia/

Figura 2. Sementes de abdbora.

A
Fonte: https://www.jasminealimentos.com/wikinatural/beneficios-semente-abobora/

Figura 3. Café verde.
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Figura 4. Nozes chilenas.

9

oaforma.com.br/14-beneficios-das-nozes-para-que-serve-e-propriedades/

Figura 5. Sementes de baru.
B TR S

e-ubaru/

3.2. Determinacgao da oxidagao lipidica

A presenca de oxigénio, acidos graxos livres, mono e diacilglicerol, metais de
transicdo, pigmentos e compostos termicamente oxidados influenciam diretamente
na estabilidade oxidativa dos oleos (IXTAINA et al., 2011b). Ciprioti, Paciulli e
Chiavaro (2017) citam que a utilizacdo da Calorimetria Diferencial de Varredura
(DSC, do inglés) em matrizes lipidicas vem ocorrendo ha 60 anos, sendo possivel
avaliar a oxidagao deste material como alternativa a técnicas convencionais. Isso

porque a oxidacgao lipidica € uma reacao exotérmica e a liberacdo de calor pode ser
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mensurada através do DSC com pouca quantidade de amostra e de forma rapida
(ARAIN et al., 2009). Além disso, foi demonstrado que os resultados das analises
consideradas classicas, como o Rancimat, e a analise de DSC possuem alto grau de
correlagado (CIPRIOTI; PACIULLI; CHIAVARO, 2017; OSTROWSKA-LIGEZA et al.,
2010; PARDAUIL et al., 2011; TAN et al., 2002), sendo a ultima mais rapida e de
menor custo. Diversos autores ja utilizaram este método para avaliagdo da
estabilidade oxidativa de 6leos, como o 6leo de toogga (GARDETTE; BABA, 2013),
mostarda (LITWINIENKO; KASPRZYCKA-GUTTMAN, 1998), canola, milho e soja
(ADHVARYU et al., 2000), maracuja, buriti e semente de seringueira (PARDAUIL et
al., 2011) chia e linhagca (GROMPONE et al., 2013), amora e framboesa (MICIC et
al., 2015) e acido linoleico (ULKOWSK et al., 2005).

Ensaios ndo isotérmicos, como o método proposto por Ozawa, Flynn e Wall
(OFW) (FLYNN; WALL, 1966; OZAWA, 1970), sdo capazes de fornecer a energia de
ativagédo e o fator pré exponencial de Arrhenius envolvidos na reagcéo de oxidagao
lipidica através das Equacgbes (1), (2) e (3), onde T é a temperatura (K), R é a
constante universal dos gases (8,3143 J.mol'K"), B é a taxa de aquecimento

(K.min™"), A é o fator pré-exponencial (s™') e a Ea é a energia de ativacdo (kJ.mol™):

logB =aT'+b (1)
dlogp (2)
Fa = —2,19RF
Ea
= — 2 3
A= Bexp (RT)/RT (3)

A temperatura de oxidacgao (T) é determinada a partir do ponto de inflexdo da
curva do fluxo de calor versus temperaturas obtidas a uma taxa de aquecimento
constante de uma amostra. Pelo método OFW ¢é possivel comparar sistemas em
grau de conversao (a), de acordo com a Equacéao 4, onde AH; é o calor evoluido no

tempo t e AH,,:o; € O valor total durante o processo de aquecimento.

AH, 4)
AH total

a =
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Os métodos de isoconversao integral, como o proposto por OFW, sao
capazes de correlacionar o grau de conversao e a energia de ativagao da reacgao,
contudo, quando se trata da estabilidade dos 6leos, a energia de ativagdo dos
instantes iniciais da reacao é suficiente para a comparagao entre amostras
submetidas as mesmas condigdes experimentais sendo valido, entdo, para
comparacéo de 6leos puros e encapsulados (GUIMARAES-INACIO et al., 2018;
OSTROWSKA-LIGEZA et al., 2010).

3.3. Microencapsulagcao

A microencapsulagao é definida como um processo onde um determinado
composto é envolvido por um material de parede. Este método tem se mostrado
promissor na encapsulacdo de lipidios, vitaminas, peptideos, acidos graxos,
antioxidantes, minerais e probidticos, atuando contra evaporacao, degradacoes
quimicas, migragdo de compostos para o alimento, bem como na preservagao e
estabilizacdo (DORDEVIC et al., 2015). No caso de dleos, a encapsulagdo é uma
alternativa de modificagao fisica para a forma de p¢, facilitando sua manipulacéo e
aplicacdo em outros produtos (CARVALHO; SILVA; HUBINGER, 2014) ou
promovendo estabilidade dos aromas (GETACHEW; CHUN, 2016). Ela também
protege os lipidios da agdo do ar atmosférico, consequentemente protegendo da
oxidacao e degradacéo e evitando a formacédo de sabores e odores indesejaveis
(FRASCARELI et al., 2012). E necessario que o material de parede ou encapsulante
seja formado por compostos seguros para a saude humana (NAZZARO et al., 2012)
e 0s mais comumente utilizados sao proteinas, carboidratos, lipideos, surfactantes
de baixa massa molar e copolimeros.

Gonzélez et al. (2016) avaliaram a variacdo dos componentes do material de
parede na microencapsulagéo do 6leo de chia por spray drying e por liofilizagdo. Os
encapsulantes estudados foram proteina isolada de soja e maltodextrina em
diferentes proporgdes. N&o houve diferenga estatistica na eficiéncia de
encapsulacédo entre ambos os métodos e formulagdes e a estabilidade oxidativa de
todas as particulas revelaram alta protecgao.

Carvalho, Silva e Hubinger (2014) encapsularam 6leo de café verde através

da técnica de spray drying a partir emulsdes de lecitina-quitosana e apenas lecitina,
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com o objetivo de aumentar a estabilidade oxidativa do 6leo e possivel aplicacdo em
cosmeticos como protetor solar. Foram determinadas a umidade, atividade de agua,
tamanho das particulas, microestrutura, eficiéncia de encapsulagdo, fator de
protecao solar in vitro e estabilidade oxidativa utilizando o Rancimat. Os resultados
demonstraram boa eficiéncia de encapsulacao (86%), fator de protecao solar de
2,12 FPS e alta estabilidade oxidativa.

Silva, Vieira e Hubinger (2014) estudaram a influéncia de diferentes
combinagdes de materiais de parede com amidos modificados ou goma arabica com
maltodextrina utilizando a técnica de encapsulagcdo por spray drying, buscando
aumentar a estabilidade oxidativa do 6leo de café verde. As microparticulas foram
caracterizadas quanto a estabilidade oxidativa pelo Rancimat. Os autores
verificaram que a composi¢cdo do encapsulante teve influéncia significativa sobre as
propriedades das microparticulas, sendo a melhor condicdo aquela que utilizou
amido modificado com maltodextrina na proporgao 75:25 com secagem a 170°C.

Nosari et al. (2015) analisaram microparticulas contendo 6leo de café verde
utilizando goma arabica como material de parede e a técnica de spray drying para a
formagdo das particulas. A caracterizacdo se deu em relagdo a morfologia das
particulas, DSC e atividade antioxidante. Tanto o d6leo in natura como o dleo
microencapsulado mostraram alta atividade antioxidante se comparado com o alfa-
tocoferol, que normalmente é aplicado em produtos cosméticos, indicando ser uma
boa alternativa para aplicagdo cosmetologica.

Calvo et al. (2011) encapsularam 6leo de nozes com propdsito de verificar os
efeitos de diferentes materiais de paredes na preservacao do 6leo. Foram realizadas
quatro formulacdes distintas, foram testadas paredes com diferentes proporgcdes de
caseinato de sddio, maltodextrina, carboximetil celulose e lecitina e 0 método de
encapsulacao utilizado foi de liofilizagdo. A caracterizacao realizada foi em relacédo a
eficiéncia de encapsulagdo, composigcdo de acidos graxos, determinagcdo de
tocoferdis por cromatografia liquida de alta eficiéncia, DPPH e estabilidade oxidativa,
sendo observado que o perfil de acidos graxos néo foi alterado pelo processo de
microencapsulacdo e a estabilidade do 6leo foi aumentada com a encapsulagao
para todos os encapsulantes. A maior eficiéncia de encapsulagao (em torno de 99%)
observada ocorreu com a parede de maltodextrina, carboximetil celulose e lecitina

na proporgao de 1:1:5.
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Calvo et al. (2012) avaliaram a viabilidade in vitro do émega 3, émega 6 e
tocoferdis de 6leo de nozes microencapsulado em duas diferentes formulagbes, uma
contendo caseinato de sédio e maltodextrina e outra contendo maltodextrina,
carboximetil celulose e lecitina, ambas utilizando a técnica de liofilizagdo. Além da
digestibilidade in vitro, ainda foi caracterizado a composigdo de acidos graxos e
tocoferdis, demonstrando que a particula de caseinato de sédio com maltodextrina

possui maior digestibilidade (em torno de 90%).

3.4. Alimentos enriquecidos nutricionalmente

Tem aumentado o anseio dos consumidores por alimentos que tragam
beneficios a saude e ao organismo ou até mesmo auxiliar na prevengao de alguma
doenca. Estes alimentos sdo distinguidos dos demais pela presenca de acidos
graxos essenciais, antioxidantes, fibras e outros componentes (MARTINEZ et al.,
2012). Para o caso do 6mega-3, a legislacdo europeia (European Food Safety
Authority (EFSA)) diz que um alimento pode ser considerado fonte de 6mega-3 se
contiver pelo menos 0,3 g de acido alfa linolénico (ALA) em cada 100 g e 100 kcal
ou mais de 40 mg da combinacdo de acido eicosapentaenoico (EPA) e acido
docosa-hexaenoico (DHA) (COMMISSION, 2010, 2012). Profissionais ligados ao
desenvolvimento de produtos vem se preocupando em ampliar a aplicacdo de
ingredientes naturais com alto valor nutricional, sem que estes impactem
negativamente nas propriedades sensoriais e fisico-quimicas nos alimentos, como
textura, estabilidade, cor e sabor, o que o poderia diminuir a aceitabilidade do
produto pelo consumidor final (MA; BOYE, 2013).

3.5. Maionese

A maionese € considerada uma emulsdo 6leo em agua, onde goticulas de
Oleo estdo dispersas em uma fase aquosa estabilizadas por moléculas com
propriedades emulsificantes de caracteristica anfifiica (RAHMATI; TEHRANI;
DANESHVAR, 2014). Pelo ponto de vista coloidal, a maionese € uma emulsdo do
tipo 6leo em agua de baixo pH, com alto teor de lipidios (DI MATTIA et al., 2015),

sendo sua composi¢ao tradicional de oleo, agua, mostarda, gema de ovo e de
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vinagre (KERKHOFS et al., 2011), podendo ainda conter sal, espessantes (amido
modificado, goma guar, goma xantana), conservantes (sorbato de potassio e
benzoato de sodio) e acidos para o ajuste do pH (acido latico, acetato de sddio e
4cido malico) (ALEMAN et al., 2015). Sua estrutura, aparéncia e comportamento
reoldgico sao importantes para a percepcgao de textura e propriedades sensoriais de
um modo geral, bem como a estabilidade fisica, que séo fatores importantes e
determinantes na satisfacdo do consumidor (DI MATTIA et al., 2015).

Sorensen, Nielsen e Jacobsen (2010) avaliaram a estabilidade oxidativa de
maionese enriquecida com 6leo de peixe nao encapsulado, onde as amostras foram
armazenadas ao abrigo da luz por 57 dias a 2°C e retiradas aliquotas em tempos
pré-determinados para analises de peroxidos, se mostrando tdo estavel quando a
maionese sem adicdo do Oleo de peixe, entretanto, a combinagcdo do
armazenamento refrigerado com abrigo da luz, além da baixa porcentagem de
enriquecimento (6,3% de Oleo de peixe), ndo representa condigdes reais de
armazenamento deste alimento em redes comerciais.

Mattia et al. (2015) estudaram as propriedades mecanicas, reoldgicas,
microestrutura, cor e propriedades sensoriais de maionese de oOleo de oliva extra
virgem e maionese de Oleo de oliva refinado e maionese de 6leo de amendoim,
utilizando maionese de 6leo de girassol como referéncia. A maionese com 6leo de
oliva extra virgem obteve menor firmeza, consisténcia e elasticidade se comparado
com as outras. Em relacdo a avaliagao sensorial, as amostras de 6leo de amendoim,
oleo de oliva refinado e oleo de girassol apresentaram perfil semelhante ao sabor e
adstringéncia. A amostra contendo o 6leo de oliva extra virgem foi caracterizada pelo
odor de grama recém cortada e peculiar aroma de 6leo, sabor amargo, picante e
adstringéncia, tais caracteristicas foram atribuidas pelo conteudo de compostos
fendlicos do 6leo extra virgem.

Raudsepp et al. (2014) investigaram a estabilidade oxidativa a partir da
formacéao de peréxidos e perda de alfa-tocoferol durante 6 dias de armazenamento a
4°C de quatro formulacbées de maionese, sendo elas maionese formulada com
triglicerideos saturados de cadeia média, maionese de Oleo de linhaga, maionese
elaborada da mistura das duas maioneses anteriores e maionese produzida com a
mistura do 6leo de linhaga e o triglicerideo saturado de cadeia média, relatando que
a maionese produzida apenas com o Oleo de linhaga € mais suscetivel a oxidacao

em relagdo as outras 3 formulagdes, entretanto a mistura dos triglicerideos
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saturados de cadeia média ao 6leo de linhaga retardou a oxidagdo se comparada
com a produzida com o 6leo puro e com a maionese feita a partir da mistura das
maioneses.

Nao foram encontrados na literatura trabalhos que tratam da incorporacao de
Oleos microencapsulados em maionese. A microencapsulagdo pode ser uma
alternativa para evitar que a presencga do 6leo seja percebida sensorialmente, o que
poderia diminuir a aceitabilidade do produto. Também pode ser uma alternativa para
evitar que a presenga do O6leo impacte negativamente nas propriedades fisico-
quimicas do alimento e, consequentemente, em seu processamento e

armazenamento.

3.6. Whey protein

A atividade fisica é popularmente conhecida pela melhora na qualidade de
vida e manutengcdo de um corpo saudavel, sendo que a combinagcdo com a
suplementacao de whey protein (proteina do soro, em portugués) se mostra efetiva
em relagdo a mudancas no perfil lipidico de individuos acima do peso
(SHEIKHOLESLAMI VATANI; AHMADI KANI GOLZAR, 2012). De fato, o consumo
de suplementos vem crescendo a cada ano, normalmente utilizados para suprir
necessidades nutricionais criadas por uma dieta incompleta ou para melhorar a
performance esportiva. O whey protein € uma fragdo de proteina soluvel do leite,
obtida a partir da produgao de queijos, sendo uma fonte biolégica alta de proteinas,
popularmente usada como suplemento (GARRIDO et al., 2016), o seu
enriquecimento com acidos graxos essenciais traria mais um beneficio para
complementar as dietas bem como a agregacao de valor ao produto.

O whey protein promove rapida sintese de proteina muscular, devido a sua
rapida absorgdo e alto conteudo de leucina (KRAMER et al.,, 2017), além de
promover saciedade na ordem de 50 a 60% (MACKENZIE-SHALDERS et al., 2015).

Bauere et al. (2015) suplementaram whey protein com leucina e vitamina D,
com intuito de melhorar a forga e fungédo muscular de idosos com sarcopenia, visto
que aminoacidos essenciais e a vitamina D sdo reconhecidos como fatores

importantes no tratamento desta doencga. Seus resultados demonstraram que este
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tipo de suplementacao apresentou melhorias na massa muscular e beneficios para
esta parcela da populagao.

Nao foram encontrados trabalhos relatando o uso de dleos de alto valor
nutricional microencapsulados na formulagdo whey protein. A adicdo de
microparticulas contendo os 6leos pode promover um ganho nutricional significativo
neste tipo de alimento, contudo é necessario se a presenga das microcapsulas pode

lavar a alguma alteragdo sensorial no produto.
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4. MATERIAL E METODOS

4.1. Material

Foram utilizados os dleos de sementes de abobora, café verde, baru, nozes e
chia adquiridos da empresa Veris Oleos Ltda. Acido estearico (95%, Sigma-Aldrich)
e caseinato de soédio (Sigma-Aldrich) foram utilizados como encapsulante e
estabilizante na obtencdo das microparticulas, respectivamente. Solugdo de éter
(99,5%, Alphatec) - alcool (2:1) neutra, solugao de fenolftaleina (Alphatec) e solugao
de hidréxido de sédio (Chemco) 0,01 mol.L™" foram utilizadas para determinagdo de
acidez dos 0Oleos. Tricosanoato de metila (23:0 Me, padrdo cromatografico, Sigma-
Aldrich), isoctano (grau cromatografico, Exodo Cientifica), reagente esterificante
(preparado pela dissolugéo de 2,0 g de cloreto de aménio (99,7%, Neon), 60,0 mL
de metanol (99,8%, Vetec) e 3,0 mL de &acido sulfurico (98%, Neon)), solugéo
metandlica de hidroxido de sédio (Chemco) 0,5 mol.L™", solugdo saturada de cloreto
de sodio (Exodo Cientifica) foram utilizados para realizacdo das analises de
cromatografia gasosa. Padrao FAME Mix C14-C24 (Sigma-Aldrich) foi utilizado na
identificacdo dos acidos graxos. Ar sintético (21% oxigénio e 79% nitrogénio, White
Martins); nitrogénio (White Martins) e hidrogénio (White Martins) foram utilizados
para as analises termoanaliticas e cromatograficas. Brometo de potassio (KBr,
Sigma-Aldrich, grau espectroscopico) foi utilizado na preparagédo das pastilhas para
a Espectroscopia de Infravermelho. Maionese comercial (Heinz) e whey protein
comercial (Health Time Nutrition) foram adquiridas do comércio local para
elaboracdo dos alimentos adicionados das microparticulas. Para os ensaios de
composigao centesimal, foram utilizados acido sulfurico (Dinémica), selénio
(Dinamica), sulfato de cobre anidro (Dindmica), hidroxido de sodio (Dinamica), n-

hexano (Synth) e acido bérico (Neon).
4.2. Elaboragao das microparticulas contendo os 6leos vegetais
As microparticulas contendo os oleos foram obtidas segundo método

proposto por Guimaraes-Inacio et al. (2018) com pequenas modificagdes. A fase

aquosa constituiu da dissolugao de caseinato de sodio (0,275 g) em agua destilada



28

(250,0 g) aquecida até 75°C mantendo agitacéo branda. Posteriormente, um frasco
de borossilicato encamisado foi conectado a um banho termostatico a 75°C e, em
seqguida, acido estearico (16,75 g) foi adicionado para ser fundido. Logo apds, 6leo
vegetal (8,25 g) foi adicionado ao frasco sob agitagdo branda durante 1 minuto. Em
seguida, adicionou-se a fase aquosa sob agitagao (8.600 rpm, 5 minutos) utilizando
um dispersor de alta eficiéncia (Ultraturrax IKA, modelo T25, ponteira S25N10G). Ao
término desta etapa, a dispersao obtida foi vertida em um recipiente em banho de
gelo para resfriamento rapido e solidificacdo das particulas. Por fim, as
microparticulas dispersas foram liofilizadas e armazenadas sob refrigeragcdo ao
abrigo da luz até sua utilizagdo. Este procedimento ocorreu para a obtengao das
particulas dos 6leos de chia, semente de abdbora, café verde, baru e nozes. O
mesmo procedimento também foi realizado na obtencao de particulas sem a adi¢cao

de d6leo (microparticulas branco).

4.3. Caracterizagao dos oleos in natura e das microparticulas contendo éleo

vegetal

4.3.1. Quantificacdo de Acidos Graxos

A preparacéo de ésteres metilicos de acidos graxos foi realizada de acordo
com uma adaptacdo do método descrito por Hartman & Lago (1973). O
procedimento foi realizado em triplicata, utilizando o tricosanoato de metila (23:0Me)
como padrao interno (VISENTAINER, 2012).

Em um tubo com tampa rosqueavel foram adicionados 300 uL de solucao de
padréo interno em isoctano (grau cromatografico) na concentracdo de 1,0 mg.mL™".
Apds evaporacéo do solvente sob fluxo de nitrogénio gasoso, a amostra (20 mg) foi
pesada no mesmo tubo. Em seguida foi adicionado solugdo metandlica de NaOH
0,5 mol.L™" (4 mL) e agitou-se vigorosamente por 30 segundos. Logo apés, o tubo foi
aquecido em banho a 100°C durante 5 minutos e resfriada em agua corrente até
atingir a temperatura ambiente. Em seguida, foi adicionado o reagente esterificante
(5mL) e foi promovida agitagdo vigorosa por 30 segundos. Procedeu-se
aquecimento por 5 minutos e em seguida o resfriamento em agua corrente. Foi

adicionado solugado saturada de NaCl (0,5 mL) e isoctano (2 mL), promovendo
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agitagao por 30 segundos entre as adi¢des. A amostra esterificada foi deixada em
repouso a 10 °C para uma melhor separagao das fases. O sobrenadante contendo
os ésteres metilicos de acidos graxos (EMAGSs) foi recolhido, acondicionado em um
vial e mantido a -20°C até o momento das analises no cromatografo a gas. As
transesterificagdes foram realizadas em ftriplicata.

Os ésteres metilicos dos acidos graxos dos o6leos de chia, café verde,
sementes de abobora, baru e nozes foram separados em um cromatégrafo a gas
(Shimadzu, GC-2010 Plus AF) equipado com injetor capilar Split/Splitless, utilizando
o método de injegdo Split 40 partes, detector de ionizagdo por chama (FID),
controlador de fluxo e pressdo automaticos e coluna capilar com fase 70%
cianopropil polisilfenileno, modelo BPX70 (60 m x 0,25 mm x 0,25 um). A
identificacdo dos acidos graxos foi realizada por comparagédo do tempo de retengéo
e adicdo de padrdes (Sigma-Aldrich, F.AIM.E. Mix C14-C24). O fluxo de gases
(White Martins) foi de 1,2 mL.min™" para o gas de arraste (H,) e 30mL.min™" para o
gas auxiliar (N2). Para os gases da chama, hidrogénio e ar sintético, as vazdes foram
de 40 mL.min'e 400 mL.min™", respectivamente. A temperatura da coluna foi de
180°C por 15 minutos, sendo elevada até 225°C a uma taxa de 10°C.min~,
permanecendo nesta temperatura por 10 minutos. lonizador e detector foram
mantidos a 240°C. As injecdes foram realizadas em triplicata com volume de injegao
foi de 1 uL. As areas dos picos foram integradas utilizando software GCsolution
verséo 2.41 (Shimadzu).

A quantificacdo dos acidos graxos foi realizada em relagdo ao padrao interno,
tricosanoato de metila (23:0), sendo a concentragdo expressa em porcentagem
relativa (VISENTAINER, 2012).

4.3.2. Acidez titulavel e umidade dos 6leos in natura

Os parametros fisico-quimicos de acidez e umidade para os 6leos in natura

foram realizadas conforme metodologia do Instituto Adolfo Lutz (2008) em triplicata.
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4.3.3. Calorimetria Diferencial de Varredura (DSC)

Para a determinacao da temperatura de fusdo do material encapsulante, foi
utilizado Calorimetria Diferencial de Varredura (DSC, Perkin Elmer 4000) com fluxo
de nitrogénio gasoso de 50 mL.min” em uma taxa de aquecimento de 20°C.min™
para a faixa de temperatura de 0°C a 440°C. Aproximadamente 10 mg de amostra

foram acondicionadas em porta-amostras de aluminio fechadas.

4.3.4. Avaliacéo da Estabilidade Oxidativa em DSC

A determinacdo da estabilidade oxidativa foi realizada em Calorimetro
Diferencial de Varredura (DSC, Perkin Elmer 4000), onde a amostra de
microparticulas liofilizadas ou dos 6leos (aproximadamente 10 mg) foi transferida
para um porta-amostra de aluminio aberto e alocada no interior do equipamento,
sendo utilizada vazdo de ar sintético a 100 mL.min"'. Foi realizado o ensaio em
modo nao isotérmico com as taxas de aquecimento de 1, 5, 10 e 20°C.min™' em uma
faixa de temperatura de 0°C a 440°C. O calculo da energia de ativacdao (Ea)
envolvida na reagao de oxidacgao lipidica foi obtida pelo método proposto por Ozawa,
Flyn e Wall (OFW) (FLYNN; WALL, 1966; OZAWA, 1970) a partir das Equacgdes 1, 2
e 3.

logB =aT ™t +b (1)
dlogp (2)
Ea = —2,19RF
Ea
- e 2
A= pBexp (RT) /RT (3)

A temperatura de inicio da oxidagao (T) é determinada a partir do ponto de
inflexdo da curva do fluxo de calor versus temperatura, extrapolando a linha de base
com a tangente (GUIMARAES-INACIO et al., 2018; OSTROWSKA-LIGEZA et al.,

(1P}

2010). B é a taxa de aquecimento (K.min™"), “a” e “b” sdo inclinacdo e interceptagao,
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respectivamente, Ea é a energia de ativacdo (kJ.mol™"), R é a constante universal

dos gases (8,3143 J.mol’K™") e A é o fator pré-exponencial (s™).

4.3.5. Espectroscopia no Infravermelho com Transformada de Fourier (FTIR)

Para a analise de FTIR foram preparadas pastilhas de KBr seco
(aproximadamente 100 mg) e amostra (aproximadamente 10 mg) e analisadas em
equipamento Shimadzu (IR Affinity-1), com resolugdo de 2 cm™ de 4000 a 400 cm™
e 32 varreduras acumuladas. A analise foi realizada em triplicata para cada uma das
amostras e os espectros foram normalizados a fim de possibilitar a comparacdo. O
objetivo da analise foi detectar mudangas nos picos de absorgdo que podem servir

de indicio da encapsulacao do dleo.

4.3.6. Difracéo de Raios-X (DRX)

Os ensaios de Difragdo de Raios-X foram realizados em um difratdmetro
(Bruker, D8 Advance), operando com radiagdo de Cu-Ka gerada a 40 KV e 35 mA,
variando de 3° a 60° (26) a uma taxa de 5,9°.min”". O objetivo desta analise foi
detectar mudancgas na cristalinidade do lipidio encapsulante, que também podem

servir de indicio da encapsulagao do 6leo.

4.3.7. Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

Para a analise de Microscopia Eletrbnica de Varredura (Carl Zeiss — EVO
MA 15), as amostras liofilizadas foram recobertas com ouro e as imagens foram
obtidas por deteccdo de elétrons retroespalhados. O objetivo desta analise foi
observar o formato, tamanho das microparticulas e a ocorréncia ou ndo de

aglomeracao.
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4.3.8. Difracao de laser

A distribuicdo do tamanho das microparticulas foi determinada utilizando um
analisador de difragdo de laser (Malvern Mastersizer, modelo 3000). Os parametros
de diametro (D10 , D50 e D90 ) foram calculados através da curva de distribuigao
cumulativa e representam valores de didmetros correspondentes a 10%, 50% e 90%
do total de microparticulas em volume (SARTORI et al., 2015).

4.3.9. Eficiéncia de Encapsulacao

As microparticulas liofilizadas (entre 20 e 30 mg) foram esterificadas e
analisadas por Cromatografia Gasosa. Separadamente, uma aliquota da disperséo
das microparticulas foi lavada com etanol absoluto em filtros quantitativos
(3 micrémetros de porosidade) para remogao do 6leo superficial ndo encapsulado.
As particulas lavadas também foram esterificadas e analisadas por Cromatografia
Gasosa. Através da relagéo entre a concentragdo do acido graxo total presente nas
particulas ([AGlwta) € a concentragdo do acido graxo nas particulas lavadas
([AGlencapsuiado), foi possivel determinar a eficiéncia da encapsulagéo (EE%)

conforme a Equagéao 5.

[A G] encapsulado

0 —
EEC0) = A o

.100 (5)

4.4. Elaboracao dos alimentos nutricionalmente enriquecidos

Para a elaboragdo dos alimentos, foram escolhidos a maionese e o whey
protein por serem alimentos de grande aceitagao por parte dos consumidores. Para
a maionese foram adicionadas as microparticulas contendo os 6leos de chia, baru e
semente de abobora. Para o whey protein foram avaliadas as microparticulas
contendo os 6leos de café verde e nozes. As propor¢gdes analisadas foram de 0%,

2,5%, 5% e 7,5% (em massa) para todas as particulas.
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4.5. Caracterizagao dos alimentos

A maionese e o whey protein adquiridos comercialmente foram caracterizados
quando aos seus teores de lipidios, umidade, proteinas e carboidratos conforme
metodologia do Instituto Adolfo Lutz (2008) em ftriplicata.

Para a analise colorimétrica, tanto a maionese quanto o whey protein foram
submetidos ao espectrometro de reflectdncia (Konica minolta CR-400), com
iluminante D65, onde foram obtidos os parametros L* (Luminosidade), a* (- tende a
verde; + tende a vermelho) e b* (- tende a azul; + tende a amarelo) (ALTUNKAYA et
al., 2013), sendo estes parametros utilizados para calcular o angulo de tonalidade
(dngulo Hue, h°) e a saturagdo (Chroma, C*) de acordo com as Equacgdes 6 e 7,
respectivamente (LANCASTER; LISTER, 1997; LEMES et al., 2017). As analises

foram feitas em duplicata, com trés leituras de cada replicata.

*

he = tan (a—) (6)

C*=va?* +b* (7)

O estudo do comportamento reolégico foi realizado nas temperaturas de
25 e 37°C (temperatura ambiente e a temperatura média do corpo humano,
respectivamente). As medigbes foram realizadas com velocidade de rotagdo do
spindle partindo do zero até o maximo de 250 rpm, dependendo da amostra. As
propriedades reoldgicas foram determinadas utilizando-se o redmetro Brookfield
DV-IIl Ultra em duplicata, utilizando-se para cada repeticdo uma nova amostra igual
a anterior, para evitar possiveis efeitos do tempo e de cisalhamento da amostra. Os
dados coletados pelo rebmetro em fase estacionaria foram temperatura, tensao de
cisalhamento, taxa de deformacédo e viscosidade aparente. Foram avaliados os
parametros dos modelos de Bingham, Casson e Herschel-Bulkley, representados
nas Equacgdes 8, 9 e 10, respectivamente. De acordo com a literatura, os modelos
escolhidos para realizar os ajustes sdo os mais utilizados e que melhor representam
sistemas coloidais (CHIVERO et al.,, 2016; TABILO-MUNIZAGA; BARBOSA-
CANOVAS, 2005).
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0 =0y +1q.V (8)
% = gy%% + k.79 9)
o=0y+ky" (10)

Onde:

o— Tensao de cisalhamento (Pa);

o,— Tensao inicial (Pa);

nq.— Viscosidade limite (Pa.s);

y— Taxa de deformacao (s™);

k.— Viscosidade a taxa de deformagao infinita (Pa.s);
k — indice de consisténcia (Pa.s");

n — indice de comportamento de fluxo (adimensional).

As curvas de escoamento foram formadas por uma subida (da menor para a
maior tensdo de cisalhamento) e uma descida (sentido contrario), com o objetivo de
obter na descida dados de tensdao e taxa de deformacdo isentos de efeitos de
estruturas dependentes do tempo. A partir destes dados realizou-se os ajustes dos
modelos. Além disso, através da area formada, a curva de escoamento indica a
presencga ou auséncia de histerese (BARNES; HUTTON; WALTERS, 1989).

A analise de textura (texturémetro TA.XT Express, Stable Micro Systems,
probe de compressdo em forma de disco de 35 mm de didmetro e uma célula de
carga 10 kg) foi realizada em triplicata para cada uma das amostras de maionese
(controle e adicionado de microparticulas de 06leo). As amostras foram
acondicionadas em frascos com dimensdes de 50 mm de didmetro e 75 mm de
altura, inseridas até 40 mm deste recipiente, e submetidas a compresséo de 50% de
profundidade em velocidade de 1 mm.s™ (DI MATTIA et al., 2015). A propriedade de
firmeza foi calculada a partir da forca maxima registrada. A area sob a curva até o
pico maximo foi utilizada para calcular a consisténcia. A coesividade e o trabalho de
adesao foram mensurados pela forca negativa maxima e pela a area da regiao

negativa da curva, respectivamente (LIU; XU; GUO, 2007).
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As amostras de maionese e whey protein foram avaliadas sensorialmente
através de testes de ordenacao de preferéncia com 60 provadores nao treinados,
realizados no Laboratério de Analise Sensorial da UTFPR — Campus Campo
Mourgo. O projeto foi enviado previamente ao Comité de Etica em Pesquisa com
Seres Humanos e aprovado pelo numero 2.341.697 em 21/10/2017. Foram
avaliadas as amostras controle (alimento sem microparticulas) e amostras com
proporcoes de particulas de 2,5% e 5,0% em massa, totalizando 3 amostras de cada
Oleo por provador. Para cada amostra, aproximadamente 0,7 g de maionese foram
dispostas em torrada, enquanto para o whey protein foram fornecidos 30 mL aos
provadores (aproximadamente meio copo pequeno descartavel de café). Cada
alimento foi avaliado separadamente em dias diferentes. O provador recebeu
simultaneamente as 3 amostras codificadas em ordem aleatoria, um copo de agua
mineral e uma ficha de avaliagdo. Foi solicitado para o provador beber a agua,
provar as amostras da esquerda para a direita e ordena-las a partir da sua
preferéncia (ISO 8587, 2006), como indicado na Figura 6. Os resultados foram

analisados estatisticamente pelo teste de Friedman (FUCHS et al., 2013).

Figura 6. Ficha de avaliagdo sensorial.

Nome: Data: / [

Vocé esta recebendo 3 amostras codificadas de maionese/whey protein. Por favor,
prove as amostras da esquerda para a direita e ordene da menos preferida para a
mais preferida.

- preferida + preferida

Fonte: Autoria prépria
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5. RESULTADOS E DISCUSSOES

5.1. Caracterizagao Fisico-Quimica dos 6leos in natura

O parametros fisico-quimicos de acidez e umidade dos 6leos in natura estao

apresentados na Tabela 1, expressos como média + desvio padrao .

Tabela 1. Caracteristicas fisico-quimicas dos 6leos.

) indice de Acidez
Oleos Umidade (%)

(g acido oleico-/I 009 éleo_1)

Semente de Abodbora 0,0674 + 0,0021 0,44 + 0,08
Baru 0,0225 + 0,0024 0,33+0,10

Café Verde 0,2138 + 0,0014 0,52 +0,03
Chia 0,0451 + 0,0003 0,96 + 0,45

Nozes 0,0511 + 0,0005 0,52 + 0,41

Fonte: Autoria prépria.

O indice de acidez € um indicativo do estado de conservagao do 6leo, visto
que a decomposicado dos glicerideos € acelerada pelo aquecimento e pela luz e a
rancidez € acompanhada pela formagcao de acidos graxos livres. A acidez livre de
uma gordura n&o € uma constante ou caracteristica, mas € uma variavel relacionada
com a natureza, qualidade da matéria-prima, grau de pureza da gordura, com o
processamento e, principalmente, com as condigcdes de conservacdo do oleo
(GROSSI et al., 2014), sendo que o valor maximo permitido de acidez nos 6leos de
acordo com a legislacdo é de 0,4 g acidooleico-100 Geeo ' (Codex Alimentarius
Commission, 1999).

Ixtaina et al. (2011), ao estudar as caracteristicas fisico-quimicas do 6leo de
chia, encontraram uma variagao no indice de acidez de 0,07 até 0,20 g acido oleico- 100
Jsieo . Em trabalho semelhante, Segura-Campos et al. (2014) ao determinar a
acidez do oleo de chia, também encontraram pequenas variagdes quando
comparam seus resultados a de outros estudos e sugeriram que essa diferenca é
influenciada pelo local de cultivo da chia e 0 modo de extragdo do 6leo. Em analise

realizada por Hernandez-Santos et al. (2016), o 6leo obtido da semente de abdbora
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apresentou uma variagcdo de 0,140 a 0,247 g acido oleico- 100 gé|eo'1, em resultado
reportado por Vincek et al. (2014) 0,14 a 0,37 g scido oleico- 100 G eieo - . Sendo assim,
tanto os autores citados quanto no presente trabalho os valores de acidez
encontrados para todos os Oleos in natura estdo dentro dos padrdes estabelecidos
pela legislagao vigente.

A umidade representa para oleos, gorduras e sementes oleaginosas um
importante parametros de controle, ja que € conhecido que a estabilidade desses
alimentos diminui com o aumento do teor de umidade (KAIJSER; DUTTA; SAVAGE,
2000). Contudo, nao foram constatados na literatura valores de umidade para os
Oleos aqui estudados.

A partir dos resultados obtidos, pode-se concluir que os oleos estudados sao
de boa qualidade estando dentro dos padrbes requeridos e tendo resultados

compativeis com a literatura.

5.2. Quantificagdao e identificacao dos acidos graxos presentes nos o6leos

in natura

Os resultados da Cromatografia Gasosa para a determinacao da composigao
de acidos graxos presentes nos 6leos de semente de abdbora, nozes, café verde,
chia e baru s&o apresentados na Tabela 2, expressos em porcentagem de acido
graxo nas amostras. Os tempos de retencéo e identificacdo dos acidos graxos nos
Oleos de semente de abdbora, nozes, café verde, chia e baru estao apresentados

nas Figuras 7 a 11, respectivamente.



Tabela 2. Composi¢cdo em porcentagem dos acidos graxos presentes nos 6leos.

% AG para cada éleo

Acidos

Graxos Chia SeAnl:ggéerade Café Verde Nozes Baru
16:0 4,46+0,02 10,74+0,01 31,47+0,3 5,66+0,03 6,27+0,10
16:1 0,05+0,01 0,14+0,01 0,24+0,01 0,07+0,01 -
17:0 0,04+0,01 0,16%0,01 0,24+0,01 0,05+0,01 0,09+0,01
18:0 2,38+0,01 5,12+0,04 7,31+£0,04 2,36+0,01 3,72+0,09
18:1n-9 4,02+0,01 19,72+0,01 8,37+0,07 12,34+0,01 42,42+0,53
18:2n-6 14,74+0,01 56,21+0,02 46,02+0,09 59,49+0,01 36,17+0,20
18:3n-3 73,63+0,02 6,97+0,03 2,17+0,01 19,62+0,02 0,3040,02
20:0 0,17+0,01 0,37+0,01 2,65+0,03 0,09+0,01 1,04+0,03
20:1 0,10%0,01 0,1040,01 0,35+0,01 0,15%0,01 2,3940,04
SFA (%) 7,20+0,03 16,77+0,03 42,61+0,17 8,26+0,02 18,32+0,26
MUFA (%) 4,17+0,01 19,96+0,01 8,96+0,07 12,56+£0,02 45,10+0,48
PUFA (%) 88,64+0,02 63,27+0,04 48,43+0,10 79,18+0,04 36,58+0,23
PUFA:SFA 12,31 3,77 1,13 9,58 1,99
n-6:n-3 0,20 7,96 19,95 3,03 109,60
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SFA: Saturated Fatty Acids (Acidos Graxos Saturados); MUFA: Monounsaturated Fatty Acids (Acidos
Graxos Monoinsaturados); PUFA: Polyunsaturated Fatty Acids (Acidos Graxos Polinsaturados).

Fonte: Autoria prépria.

Figura 7. Cromatograma dos ésteres metilicos dos acidos graxos 6leo de chia.

3x10°* -

o QOO ™ o
© | QR ||Q || ¢ %]
~ Il < [ o N
(@) Ol [|N || @)
RIE IS
oo ©
2x10"*
>
=}
1%10*
O T T IAA 'n AJ.(I T ﬂ T T T T T T T T
8 10 12 14 16 18 20 22
Tempo (min)

Fonte: Autoria propria.
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Figura 8. Cromatograma dos ésteres metilicos dos acidos graxos do 6leo de sementes de abdbora.
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Fonte: Autoria prépria.

Figura 9. Cromatograma dos ésteres metilicos dos acidos graxos do 6leo de café verde.
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Figura 10. Cromatograma dos ésteres metilicos dos acidos graxos do 6leo de nozes.
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Fonte: Autoria prépria.

Figura 11. Cromatograma dos ésteres metilicos dos acidos graxos do éleo de baru.
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Fonte: Autoria prépria.

Os acidos mais abundantes nos 6leos da semente de chia e nozes foram alfa-
linolénico com 73,6% e 19,6%, respectivamente, e linoleico com 14,7% e 59,5%,
respectivamente. Nas sementes de abdbora e baru os acidos majoritarios foram
oleico com 19,7% e 42,4%, respectivamente, e linoleico com 56,2% e 36,2%
respectivamente, enquanto que no café os maiores percentuais foram os acidos

estearicos 31,3% e linoleico 46,0%.
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Dentre os acidos graxos saturados (AGS), a maior concentragao foi de acido
palmitico (16:0) nos 6leos das sementes de abdbora e café verede foram 10,7% e
31,5%, respectivamente. Ja os maiores valores nos somatérios dos acidos graxos
saturados (AGS), foram nos 6leos de café (42,%), baru (18,3%) e abdbora (16,8%).

Os maiores somatoérios percentuais dos acidos graxos monoinsaturados
(MUFA) foram 45,1% e 19,9%, nos o6leos das sementes de baru e abdbora. Os
teores desses acidos graxos estdo associados aos aspectos nutricionais dos
alimentos. A ingestao de alimentos com elevados teores de acidos graxos saturados
pode elevar o nivel de colesterol sérico em humanos, enquanto que o consumo dos
acidos graxos monoinsaturados € recomendado para reduzir o risco cardiovascular
(SANTOS et al., 2013).

Ullah et al. (2016) apresentaram valores de 61,28%, 11,92% e 8,26% para o
acido alfa-linolénico, linoleico e oleico, respectivamente, ao avaliar a composicéo de
acidos graxos no oOleo de chia, indicando valores semelhantes ao encontrado no
presente estudo. Em estudo realizado por Jiao et al. (2014) com o 6leo de sementes
de abdbora obtidos por dois tipos de extragéo, foram encontrados 0,32% de acido
alfa-linolénico, 23,90% de acido oleico e 57,33% de acido linoleico para extracao
enzimatica assistida por micro-ondas e 0,18% de acido alfa-linolénico, 24,63% para
0 acido oleico e 53,72% acido linoleico para extragéo por solvente. Procida et al.
(2013) encontraram um valor de 0,29% de acido alfa-linolénico, 48,29% de acido
linoleico e 38,33% de acido oleico ao realizarem estudos semelhantes para
identificacdo de acidos graxos em oOleos comerciais de semente de abobora para
dietas e fins terapéuticos. Estes valores estdo abaixo dos encontrados neste
trabalho para as concentragdes de acido alfa-linolénico e proximos aos encontrados
para concentracdes de acido linoleico e oleico.

Para o 6leo de café verde, Bertrand et al. (2008) determinaram valores em
torno de 1,52% de alfa-linolénico, 43,47% de linoleico, 9,67% de oleico ao estudar
Oleos de trés regides diferentes da Colébmbia. Estes valores estdo préximos aos
encontrados por Budryn et al. (2012) de 1,30% alfa-linolénico, 43,73% de linoleico e
9% de oleico. Ambas as pesquisas apresentam valores préximos aos apresentados
neste trabalho.

Calvo et al. (2011) apresentaram valores de 11,93% de acido linolénico,

63,15% de acido linoleico e 14,65% de acido oleico ao estudarem o 6leo de nozes.
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Estes valores sdo préoximos ao encontrados por Christopoulos e Tsantili (2015) para
0s mesmos compostos (17,64%, 54,10% e 15,03%, respectivamente).

Pineli et al. (2015) encontraram concentragdes de 39,40% para acido linoleico
e 37,48% de acido oleico para o 6leo de baru, contudo ndo encontraram acido
linolénico. Silva et al. (2015) encontraram 0,18%, 28,91% e 47,86% para os acidos
alfa-linolénico, linoleico e oleico respectivamente, valores estes proximos aos
encontrados neste trabalho.

Pelos dados referentes a composicédo em acidos graxos, € possivel concluir
que todos os Oleos do presente estudo sado ricos em acidos graxos insaturados,
sendo o Oleo de chia e o 6leo de nozes com maiores teores de 6mega 3 e acidos

graxos poli insaturados.

5.3. Caracterizagao das microparticulas

5.3.1. Eficiéncia de encapsulacao

A eficiéncia de encapsulacdo (EE%) para o O6mega-3 e Omega-6 nas

microparticulas contendo os 6leos sao apresentados na Tabela 3.

Tabela 3. Eficiéncia de encapsulagao das microparticulas contendo os 6leos.

Eficiéncia de Encapsulagéao (%) para cada 6leo

Acido

Graxo Chia Semente de Café Verde  Nozes Baru
aboébora

18:2n6 99,03£1,40 88,18+4,30 94,43+0,55 91, 79+2,80 98,92+6,90

18:3n3 100,55+1,39 88,79+6,06 103,17+0,80 91,76+2,80 105,73+4,00

Fonte: Autoria propria.

Verifica-se que a eficiéncia de encapsulagdo para as microparticulas se
manteve em valores médios de 96,24%, sendo que os altos valores de eficiéncia,
acima de 100%, encontrados para o d&mega 3 das microparticulas contendo 6leo de
café verde e baru podem ser atribuidos a desvios na quantificagdo devido a pequena
quantidade desses acidos graxos presentes nesses 6leos.

Ciftci, Temelli (2016) relataram eficiéncia de encapsulacdo de 91,9% para
Oleo essencial de hortela utilizando particulas lipidicas de o6leo de canola

hidrogenado. Albertini et al. (2008) microencapsularam farmacos e vitaminas em
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cera de carnauba, obtendo eficiéncia maxima de encapsulacao (100%). Gallardo et
al. (2013) encontraram eficiéncia de encapsulagéo do d6leo de linhaga de 90,5% e
91,4% para microparticulas de goma arabica e goma arabica com maltodextrina,
respectivamente. Conclui-se que os valores encontrados estdo condizentes com os
relatados em literatura, embora para diferentes 6leos, e que a escolha do acido
estearico como encapsulante garantiu boa afinidade entre o material de parede e os

oleos.

5.3.2. Morfologia das particulas

As imagens obtidas por Microscopia Eletrbnica de Varredura das
microparticulas (aumento de 500x) estdo representadas nas Figuras 12 a 17. A
distribuicdo do tamanho das microparticulas contendo os 6leos de chia, sementes de
abobora, café verde, nozes, baru e branco (sem adigéo de 6leo) séo apresentados

na Figura 18 e na Tabela 4.

Figura 12. Microparticulas contendo 6leo de chia (aumento de 500 x).
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Fonte: Autoria propria.



Figura 13. Microparticulas contendo 6leo de semente de abdbora (aumento de 500 x).
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Fonte: Autoria prépria.

Figura 14. Microparticulas contendo 6leo de café verde (aumento de 500 x).
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Figura 15. Microparticulas contendo 6leo de nozes (aumento de 500 x).
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Fonte: Autoria prépria.

Figura 16. Microparticulas contendo 6leo de baru (aumento de 500 x).

20 um EHT = 20.00 kV Signal A = NTS BSD Date :16 Sep 2016 U'IF
| | WD = 7.0 mm Mag= 500X PE
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Figura 18. Distribuicdo dos tamanhos das microparticulas.
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Fonte: Autoria prépria.
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Tabela 4. Diametros em volume das microparticulas.

. . Tamanhos
Microparticulas
D10 (um) D50 (um) D90 (um)
Chia 3,6 241 58,6
Semente de Abdbora 4.6 27,4 66,9
Café Verde 7,6 34,0 76,0
Nozes 52 29,2 76,0
Baru 4,5 31,1 98,1
Branco (sem 6leo) 3,1 311 86,4

Fonte: Autoria prépria.

Nota-se que as particulas apresentaram formato irregular estando na sua
maioria aglomeradas, provavelmente devido ao baixo ponto de fusdo do acido
estearico e da mistura deste com os 6leos. Em todos os casos foram obtidas
particulas com tamanhos na faixa de micrémetros ja que 90% das particulas
possuem diametros inferiores a aproximadamente 100 micrébmetros. Isso é
interessante pois espera-se que a percepc¢ao sensorial das particulas no alimento

seja menor quanto menores foram os seus diametros.
5.3.3. Calorimetria Diferencial de Varredura (DSC)
Na Figura 19 sao apresentados as curvas de DSC das microparticulas

contendo os Oleos e das microparticulas branco (sem 6leo). Na Tabela 5 séo

apresentadas as temperaturas e entalpias de fusao.
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Figura 19. Curvas de DSC obtidos em atmosfera de nitrogénio gasoso para as microparticulas

contendo os 6leos e branco (sem adi¢ao de 6leo).
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Fonte: Autoria propria.

Tabela 5. Entalpias e temperaturas de fusdo das microparticulas contendo os 6leos e microparticulas

branco.
Microparticulas AH (J.g'1) T (°C)
Café 186,4 73,2
Abdbora 179,9 72,0
Baru 179,8 72,0
Chia 185,0 72,9
Nozes 173,2 74,5
Branco (sem dleo) 248,9 76,4

Fonte: Autoria prépria.

Vale notar que, sob a atmosfera de nitrogénio e com porta amostra selado, a
Calorimetria Diferencial de Varredura permite realizar o monitoramento do estado
fisico do material sem ocorréncia de oxidacdo. As temperaturas de mudanca de fase
e a energia envolvida nessa transicao fornecem informacdes sobre as propriedades
fisicas dos compostos. Tanto a entalpia de fusdo quanto a temperatura onde a fuséo

ocorreu foram menores para as microparticulas com os 6leos quando comparadas
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as microparticulas branco (sem adi¢ao de 6leo). Isso ocorre devido a diminuicdo da
cristalinidade do lipidio pela presenga do dleo, que desorganiza a estrutura cristalina.
Essa diminuicdo é um indicativo de eficiente encapsulagdo dos oleos. Ozdemir;
Gokmen (2015) encontraram resultados semelhantes quando analisaram
microparticulas contendo acido ascérbico, cloreto de sodio e a vanilina, associando
este resultado a interagdao entre o encapsulado e o encapsulante, indicando que o
material foi devidamente encapsulado. Senhorini et al. (2012) também constataram
este comportamento ao caracterizar microparticulas de poli(hidroxibutirato-co-
hidroxivalerato) contendo 6leo de andiroba e acrescentam que a diminuigdo da
entalpia de fusdao se deve pela diminuicdo da porgao cristalina, acarretando na
menor necessidade de calor para fundir as amostras. Comportamento semelhante
também foi verificado por Guimarées-Inacio et al. (2018) em microparticulas de cera
de carnauba contendo 6leo de chia e por Souza et al. (2015) que encapsularam éleo

de chia em acido estearico.

5.3.4. Espectroscopia de Infravermelho com Transformada de Fourier

As Figuras 20 a 24 apresentam os espectros de infravermelho obtidos para os

Oleos in natura, as microparticulas contendo os 6leos e as microparticulas branco.

Figura 20. Espectros de FTIR das microparticulas branco, microparticulas contendo o 6leo de chia e

6leo de chia in natura.
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Fonte: Autoria prépria.

Figura 21. Espectros de FTIR das microparticulas branco, microparticulas contendo o éleo de

semente de abdbora e 6leo de semente de abdbora in natura.
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Fonte: Autoria prépria.

Figura 22. Espectros de FTIR das microparticulas branco, microparticulas contendo o éleo de café

verde e 6leo de café verde in natura.
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Fonte: Autoria prépria.
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Figura 23. Espectros de FTIR das microparticulas branco, microparticulas contendo o 6leo de nozes e

6leo de nozes in natura.
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Fonte: Autoria propria.

Figura 24. Espectros de FTIR das microparticulas branco, microparticulas contendo o 6leo de baru e

6leo de baru in natura.
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Fonte: Autoria propria.
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O espectro de infravermelho dos 6leos in natura e das microparticulas
contendo os 6leos apresentaram a banda de absor¢do em 3010 cm™ e 1740 cm™,
caracteristicos da ligagdo C=C-H e C=0, respectivamente (FREIBERGER et al.,
2015; VIDAL et al., 2014). As microparticulas branco ndo apresentaram esta mesma
banda, pois o acido estearico (encapsulante) nao possui insaturagées em sua cadeia
carbdnica. Em relagédo a absor¢céo da carbonila, estdo atribuida aos grupamentos
éster (FRIZON et al., 2013; ROCKWELL et al., 2014), presentes nos triacilglicerois
dos 6leos. Ambas as intensidades das bandas foram inferiores no espectro das
microparticulas se comparado com o Oleo in natura, sugerindo que o Oleo se
encontra no interior da particula ao invés de estar livre ou e sua superficie,
implicando em sua encapsulagédo (FREIBERGER et al., 2015; GUIMARAES-INACIO
et al., 2018).

5.3.5. Difragdo de Raios-X

As Figuras 25 a 29 apresentam os difratogramas encontrados para as

microparticulas contendo os 6leos e as microparticulas branco.

Figura 25. Difratogramas de Raios-X das microparticulas contendo o éleo de chia e as

microparticulas branco.
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Fonte: Autoria propria.



53

Figura 26. Difratogramas de Raios-X das microparticulas contendo o 6leo de semente de abdbora e

as microparticulas branco.
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Fonte: Autoria propria.

Figura 27. Difratogramas de Raios-X das microparticulas contendo o 6leo de café verde e as

microparticulas branco.
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Fonte: Autoria propria.
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Figura 28. Difratogramas de Raios-X das microparticulas contendo o dleo de nozes e as

microparticulas branco.
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Fonte: Autoria propria.

Figura 29. Difratogramas de Raios-X das microparticulas contendo o éleo de baru e as

microparticulas branco.
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Fonte: Autoria prépria.

O acido estearico, sendo um lipidio de cadeia curta, possui um intenso pico a
21,5° e um de menor intensidade a 24° (WONG; HENG; CHAN, 2015), indicando a
natureza cristalina deste composto e definindo sua habilidade de existir em duas ou
mais fases cristalinas. Os lipideos podem ser encontrados em trés formas
polimdrficas, a, com cadeia alifatica desordenada de forma instavel e amorfa, 3, com

empacotamento intermediario e ’, com empacotamento mais denso e meta estavel
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(CIFTCI; TEMELLI, 2016; SATO, 2001). A diminuigdo da intensidade dos picos
cristalinos indica a diminuigdo da cristalinidade do lipidio (AKBARI et al., 2014).
Também é possivel observar o alargamento do difratogramas na regido entre 15 a
20° ao comparar as microparticulas contendo o 6leo com as microparticulas branco,
fendbmeno caracterizado pela redugdo no grau de cristalinidade e aumento do
comportamento amorfo do material (SAGIRI et al., 2015). Esses resultados apontam
no sentido de confirmar a encapsulagdo dos 6leos no interior das microparticulas,
reafirmando os resultados das demais analises.

Das andlises de caracterizagdo, € possivel concluir que os Oleos se

encontram devidamente encapsulados no interior das microparticulas.

5.4. Estabilidade térmica

As Figuras 30 a 34 apresentam as curvas termoanaliticas obtidas através do
DSC em modo nao isotérmico em diferentes taxas de aquecimento () para o 6leo in
natura e para as microparticulas contendo o dleo. A temperatura de inicio da
oxidacao (T) de cada amostra esta indicada com uma seta nos graficos. A Tabela 6
contém as temperaturas de inicio de oxidacdo dos Oleos in natura e das
microparticulas contendo os 6leos. Nas Figuras 35 a 39 estédo os graficos utilizados
para obtencdo dos parametros cinéticos da degradacdo dos O6leos e das
microparticulas. Na Tabela 7 estdo apresentadas as energias de ativagao (Ea) e os
fatores pré exponenciais de Arrhenius para os Oleos e para as microparticulas

contendo os o6leos.
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Figura 30. Ensaios ndo isotérmicos obtidos por DSC para (a) o éleo de chia in natura e (b) as

microparticulas contendo o éleo de chia.
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Figura 31. Ensaios nao isotérmicos obtidos por DSC para (a) o 6leo de semente de abdbora in natura

e (b) as microparticulas contendo o éleo de semente de abdbora.

20°C.min’’ 20°C.min”

7 %

<= 20mw g
3 t
% 10°C.min” TE 10°C.min”"
S i
28 T
gu o4 o
Z 5°C.min’ 3 5°C.min

o A 1°C.min’" ’/_/WWW‘J

1 C;nln e I 7

100 150 200 250 300 350 400 450 100 150 200 250 300 350 400 450
Temperatura (°C) Temperatura (°C)
(a) (b)

Fonte: Autoria prépria.



57

Figura 32. Ensaios n&o isotérmicos obtidos por DSC para (a) o 6leo de café verde in natura e (b) as

microparticulas contendo o 6leo de café verde.
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Figura 33. Ensaios nao isotérmicos obtidos por DSC para (a) o 6leo de nozes in natura e (b) as

microparticulas contendo o 6leo de nozes.
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Figura 34. Ensaios nao isotérmicos obtidos por DSC para (a) o éleo de baru in natura e (b) as

microparticulas contendo o 6leo de baru.
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Tabela 6. Temperatura de inicio da oxidag&o (T) para os 6leos de chia, semente de abdbora, café

verde, nozes e baru e para as microparticulas contendo os respectivos 6leos.

. p T (°C)
Oleo B (°C.min™)
In natura Microencapsulado
1 122,4 216,0
5 147.,4 241,0
Chia
10 159,7 257,0
20 173,0 273,0
1 139,8 215,5
Semente de 5 166,7 243,5
Abdbora 10 176,6 260,1
20 185,6 268,0
1 114,0 219,2
5 146,9 248.,5
Café Verde
10 1547 263,3
20 162,4 286,7
1 112,0 220,0
5 145,4 237,0
Nozes
10 154,9 252,0
20 176,9 260,0
1 135,1 214,6
5 156,7 232,2
Baru
10 170,5 2529
20 194,0 271,2

Fonte: Autoria prépria.
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Figura 35. Ajustes lineares para obtengdo dos parametros de Arrhenius do éleo de chia in natura e

das respectivas microparticulas.
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Fonte: Autoria propria.

Figura 36. Ajustes lineares para obtengdo dos parametros de Arrhenius do 6leo de semente de

abdébora in natura e das respectivas microparticulas.
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Figura 37. Ajustes lineares para obtengédo dos parametros de Arrhenius do 6leo de café verde in

natura e das respectivas microparticulas.
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Figura 38. Ajustes lineares para obtengao dos parametros de Arrhenius do 6leo de nozes natura e

LogB(°C.min™)

das respectivas microparticulas.
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Fonte: Autoria prépria.
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Figura 39. Ajustes lineares para obtengéo dos parametros de Arrhenius do 6leo de baru in natura e

das respectivas microparticulas.
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Fonte: Autoria propria.

Tabela 7. Energia de ativagao e coeficiente de ajuste dos 6leos de chia, sementes de abdbora, café

verde, nozes e baru in natura e das microparticulas contendo os respectivos 6leos.

i Energia de ativagéao
Oleo p R? ()
(Ea, kd.mol™)
in natura 82,8 0,999
Chia
microencapsulado 110,8 0,993
in natura 97,2 0,989
Semente de Abdbora
microencapsulado 114,7 0,990
in natura 78,9 0,967
Café Verde
microencapsulado 82,2 0,979
in natura 64,5 0,991
Nozes
microencapsulado 149,9 0,983
in natura 77,0 0,965
Baru
microencapsulado 106,7 0,951

Fonte: Autoria prépria.

A oxidacgao de lipidica € uma reacéo iniciada pela formacgao de radicais livres,
onde o acumulo desses compostos leva a progressdo da reagdo, portanto uma
menor energia de ativagao € exigida para a manutengédo apds este inicio. Por este
motivo, os calculos dos parametros cinéticos utilizam a temperatura do inicio da
oxidacdo e sdo determinantes para avaliacdo da estabilidade oxidativa (MARTINEZ-
MONTEAGUDO; SALDANA; KENNELLY, 2012; MICIC et al., 2015). Para maiores

taxas de aquecimento, maior foi a temperatura de inicio da oxidagao registrada. Os
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produtos de oxidagao primaria, como os hidroperoxidos, aceleram o processo de
degradagao a baixas temperaturas, devido a formacdo de produtos de oxidagao
intermediaria, como aldeidos e alguns acidos. Além disso, em temperaturas mais
elevadas os produtos intermediarios podem evaporar antes de reagirem com o
produto (MICIC et al., 2015).

Na Tabela 5, observa-se que todos os 6leos possuiram valores semelhantes
de energia de ativagado e ao comparar os dados dos o6leos in natura com os 6leos
encapsulados é possivel observar um acréscimo tanto nas temperaturas de inicio da
oxidagdo quanto nas energias de ativagao. Isso indica resisténcia a oxidagao das
microparticulas em relagcdo ao 6leo em seu estado natural, demonstrando a
eficiéncia da encapsulagédo e sua efetiva protegdo. Guimaraes-Inacio et al. (2018)
compararam a estabilidade oxidativa do 6leo de chia in natura e de microparticulas
de cera de carnauba contendo éleo de chia através de andlises ndo isotérmicas,
com taxas de temperatura de 1, 5 10 e 20 °C.min"", obtendo energias de ativagdo de
87.4 kJ.mol" e 97.3 kJ.mol" respectivamente, verificando uma protecdo do 6leo
encapsulado contra a oxidacdo. Grompone et al. (2013) avaliaram a estabilidade
oxidativa do d6leo de chia e de linhaca por testes nao isotérmicos, com diferentes
taxas de temperatura (10, 15 e 20 °C.min™"), obtendo, respectivamente, 97 kJ.mol™ e
130 kJ.mol™ de energia de ativacdo. Micic et al. (2015) estudaram 6leo de amora e
framboesa, encontrando 101 kJ.mol™ e 102 kJ.mol™" respectivamente. Os resultados
encontrados possuem valores ligeiramente diferentes dos encontrados na literatura,
0 que pode ser justificado pela diferengca nas condigbes da analise como o gas
utilizado, ja que alguns dos trabalhos citados utilizam oxigénio puro e nao ar
sintético. As diferentes taxas de aquecimento e mesmo diferencas na composig¢ao
dos o6leos ou procedéncia da matéria prima também podem levar a diferentes
energias de ativacdo (GUIMARAES-INACIO et al., 2018).

Pelas analises de composi¢cao do 6leo, caracterizagao fisico-quimica das
microcapsulas e da estabilidade dos 6leos encapsulados é possivel concluir que os
Oleos se encontram no interior da matriz encapsulante lipidica, possuem natureza
micrométrica e possuem resisténcia a degradacdo oxidativa. Tais resultados

encorajam a aplicagao dessas particulas na formulagdo de alimentos.
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5.5. Alimentos contendo as microparticulas

5.5.1. Maionese

55.1.1. Composicao centesimal

A maionese sem adicdo das microparticulas foi submetida a analise de

composicao centesimal conforme Tabela 8.

Tabela 8. Composicao centesimal da maionese.

Valor
Umidade Cinzas Proteinas Lipidios Carboidratos .
energético
(%) (%) (%) totais (%) (%)
(kcallg)
22,98+0,44  1,49+0,03 0,00 70,00+0,53 5,56+0,03 6,52+0,05

Fonte: Autoria propria.

Os valores encontrados foram semelhantes aos indicados na tabela
nutricional do rétulo do produto. Liu; Xu e Guo (2007) avaliaram a composigao
centesimal de maionese a base de oOleo de soja, relatando valores semelhantes,
onde as pequenas diferengas podem estar relacionadas a diferentes proporgdes dos

ingredientes utilizados na formulacéo.

551.2. Cor

As amostras de maionese adicionadas de microparticulas, bem como a
maionese controle (sem adigdo de microparticulas), foram analisadas em
colorimetro, avaliadas estatisticamente pelo teste de Tukey (p<0,05) e estao
representadas nas Figuras 40, 41 e 42. Nas Figuras 43 a 46 estado apresentadas as

fotos das maioneses.



64

Figura 40. Pardmetros de cor para maionese adicionada de particulas de 6leo de chia nas proporgoes
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Figura 41. Parametros de cor para maionese adicionada de particulas de 6leo de semente de
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Figura 42. Parametros de cor para maionese adicionada de particulas de 6leo de baru nas

proporgdes de 2,5%, 5% e 7,5%.
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Fonte: Autoria propria.

Figura 43. Imagem da maionese controle.

Fonte: Autoria propria.

Figura 44. Imagem das maioneses adicionada de (a) 2,5%, (b) 5% e (c) 7,5% de microparticulas

contendo 6leo de chia
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(a) (b) (c)

Fonte: Autoria propria.

Figura 45. Imagem das maioneses adicionada de (a) 2,5%, (b) 5% e (c) 7,5% de microparticulas

contendo 6leo de sementes de abdbora.

(b)

Fonte: Autoria prépria.

Figura 46. Imagem das maioneses adicionada de (a) 2,5%, (b) 5% e (c) 7,5% de microparticulas

contendo 6leo de baru.

(b)

Fonte: Autoria propria.

Todas as amostras apresentaram alta luminosidade, baixa tendéncia ao verde
(- a*) e ao amarelo (+ b*), intensidade de cor relativamente baixa (C*) e angulo hue
(h°) préximo de 80, representando o amarelo, cor ja esperada para o produto em
questdo. As unicas amostras que diferiram do controle foram as adicionadas de
microparticulas de semente de abdbora nas concentragdes de 5,0 e 7,5%, para o
parametro de luminosidade, devido provavelmente as caracteristicas do proprio 6leo

que é escuro e opaco. Tais resultados mostram que a adigdo de até 7,5% de

microparticulas nao levou a alteragao significativa dos parametros colorimétricos da
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maionese, 0 que € importante do ponto de vista mercadoldgico pois alteragdes na
cor podem levar a diminuicdo a aceitabilidade do produto e a necessidade de agdes
de marketing especificas. As figuras 43 a 46 confirmam o resultado instrumental,
onde percebe-se visualmente que ndo houve alteragdes perceptiveis na coloracao
do produto.

Rahamati, Tehrani e Daneshvar (2014) desenvolveram maionese contendo
leite de soja em diferentes proporgdes, obtendo, para todas as formulagdes, alta
luminosidade, tendéncia ao verde e ao amarelo, sendo que a minima substituicdo do
emulsificante da formulagdo controle ja diferiu estatisticamente em todos os
parametros. Altunkaya et al. (2013) observaram comportamento semelhante em
relagdo aos valores de luminosidade, tendéncia ao verde e amarelo ao desenvolver

maionese com adi¢cado de extrato de semente de uva.

551.3. Textura

A textura da maionese foi caracterizada a partir dos parametros de firmeza,
coesividade, trabalho de adeséo e consisténcia conforme indicado nas Figuras 47,
48 e 49.

Figura 47. Parametros de textura da maionese controle e maionese adicionada de microparticulas

contendo o 6leo de chia nas proporgdes de 2,5%, 5% e 7,5%.
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Fonte: Autoria prépria.
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Figura 48. Parametros de textura da maionese controle e maionese adicionada de microparticulas

contendo o 6leo de sementes de abdbora nas proporgoes de 2,5%, 5% e 7,5%
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Figura 49. Parametros de textura da maionese controle e maionese adicionada de microparticulas

contendo o 6leo de baru nas proporgoes de 2,5%, 5% e 7,5%
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Fonte: Autoria propria.

Os parametros de textura das amostras se mostraram estatisticamente iguais
para todos os parametros avaliados, indicando que a adigao de particulas lipidicas

na maionese nao interferiu na textura do produto. Isso indica que a adicao de até
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7,5% de particulas na maionese pode ser realizada sem modificagcado ou
deterioracao na textura da maionese.

A firmeza representa a forca maxima mensurada pelo equipamento, indicando
quéo firme é a amostra. A area do pico de forga registrado no software indica a
consisténcia da amostra (LIU; XU; GUO, 2007). A coesividade € uma fungao direta
do trabalho necessario para superar os vinculos internos do material, portanto indica
0 quanto a estrutura se deforma antes de romper quando estendida (ROSENTHAL,
2010), e quanto mais negativo este valor, mais coesiva é a amostra. O trabalho de
adesdao € uma representacdo da coesividade, consisténcia e viscosidade da
amostra, que indica o quanto a amostra aderiu e resistiu na volta do probe do
equipamento ao seu estado inicial. Quanto maior o valor, maior a resisténcia de volta
do probe (LIU; XU; GUO, 2007). As amostras apresentaram baixa firmeza e
coesividade, em contrapartida, apresentaram valores consideraveis de consisténcia
e trabalho de adeséo.

Mattia et al. (2015) estudaram as propriedades de textura de maionese
elaborada com diversos o6leos, dentre eles, aquelas formuladas com 6éleo de oliva

obtiveram parametros semelhantes aos descritos acima.

5.5.1.4. Reologia

As curvas de escoamento e de viscosidade para a maionese controle e as
maioneses contendo microparticulas a 25 e a 37°C podem ser verificadas nas
Figuras 50 a 55. Os parametros reolégicos encontrados pelos modelos matematicos

de Casson, Binghan e Hurschel-Bulkley estao indicados nas Tabelas 9 e 10.
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Figura 50. Curva de escoamento e viscosidade a 25°C da maionese adicionada de microparticulas de
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Figura 51. Curva de escoamento e viscosidade a 37°C da maionese adicionada de microparticulas de
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Figura 52. Curva de escoamento e viscosidade a 25°C da maionese adicionada de microparticulas de

6leo de chia.
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Fonte: Autoria prépria.

Figura 53. Curva de escoamento e viscosidade a 37°C da maionese adicionada de microparticulas de

Oleo de chia.
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Figura 54. Curva de escoamento e viscosidade a 25°C da maionese adicionada de microparticulas de

6leo de baru.
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Figura 55. Curva de escoamento e viscosidade a 37°C da maionese adicionada de microparticulas de

6leo de baru.
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Tabela 9. Paradmetros reoldgicos da maionese adicionada de microparticulas contendo os 6leos a 25°C.

Modelo matematico

Maionese Casson Binghan Hurschel-Bulkley

O, Kc 2 Na 2 O, K 2

(Pa)’s (Pa.s)”® E R® |o.(Pa) pigy E R® | (Pa) (Pasm " E R
Controle | 34910 0,7343 0,0121 09938 | 22,3247 1,0899 0,0375 0,9679|5,1427 83281 0,5406 0,0063 0,0998
Mp?gﬁ,}?m 45821 0,8338 0,0173 0,9900 | 36,1180 1,5160 0,0608 0,9568 |6,1466 15,3645 04826 0,0095 0,9994
MP'Aébo/‘:bora 42070 0,9611 0,0216 0,9882 29,9748 2,0500 0,0861 0,9528 |4,5377 16,9802 04676 0,0117 0,9991
MP-ADSPO™ 14,2992 0,9350 0,0244 0,9850(30,7196 19898 0,049 0,9440 2,7890 18,9378 04377 0,0087 0,995
M;"Efﬁ/*:'a 4,4668 06737 0,0141 0,9884 32,6459 1,0749 0,0420 0957537632 14,8406 04311 0,0095 0,9995
MP-Chia 5% | 4,0794 08759 0,0214 0,9865|28,8452 1,6400 0,0723 0,9484 |2,8729 154649 0,4699 0,0116 0,9989
MPChia 42028 09839 00206 09895|31,3439 21331 0,0855 0,9554 56674 16,9204 04795 0,0107 0,9992
MPar 14,3119 09646 00207 09893 | 31,3013 20843 0,0860 0,9544 54951 17,1129 04704 0,0092 0,9994
MP-Baru 5% | 4,2681 09514 0,0169 0,9924 |32,5855 2,0187 0,0708 0,9667 |6,6233 16,1021 04850 0,0134 0,9992
MPBar 14,2373 08320 00176 09895 30,5455 15351 0,0619 0,9563|4,5770 14,8311 04688 0,0095 0,9994

0, = Tensdo inicial (Pa);

k.= Viscosidade a taxa de deformacao infinita (Pa.s);

n, = Viscosidade limite (Pa.s);

k = indice de consisténcia (Pa.s");

Fonte: Autoria prépria.

n = indice de comportamento de fluxo (adimensional).

E = erro.

R? = coeficiente de correlagao.
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Tabela 10. Pardmetros reoldgicos da maionese adicionada de microparticulas contendo os 6leos a 37°C.

Modelo matematico

Maionese Casson Binghan Hurschel-Bulkley

O, Kc 2 Na 2 O, K 2

(Pa)’s (Pa.s)”® E R® |o.(Pa) pigy E R® | (Pa) (Pasm " E R
Controle  |3.2919 0,7177 0,0092 0,9961 | 20,6482 1,0093 0,0201 0,97745,7060 6,7175 0,5740 0,0053 0,9999
Mp?gﬁ,}?m 3,7520 0,7189 0,0114 0,9939 254015 1,0784 0,0350 0,9714 |50693 94922 05170 0,0070 0,9998
MP'Aébo/‘:bora 3,8628 0,7702 0,0116 0,9946 |27,0635 1,2215 0,0393 0,9718 |7,3161 9.2524 0,5453 0,0096 0,9995
MPADSPO™ 14,0929 07788 0,0119 0,9944(30,1117 1,269 00403 0,9726|7,2064 10,6087 0,5281 0,094 0,9961
M;"Efﬁ/*:'a 3,8800 07647 0,0162 0,9871|26,8406 1,2203 0,0480 0,9584 |2,8456 12,1462 04874 0,0056 0,9998
MP-Chia 5% |3,9498 07560 0,0138 0,9923|27,3118 12164 0,0447 0,9636 |6,4535 10,4604 0,5147 0,0132 0,9989
MPChia 13,9933 07453 00121 09937|27,7463 111648 0,0385 0,9703|56177 10,3763 05153 0,0089 0,9996
MPBari 13,9587 07429 00136 09204| 27,6531 111747 0,0425 0,9646 48158 11,1892 04983 0,0061 0,9998
MP-Baru 5% | 3,8749 07732 0,0150 0,9910|27,0342 1,2336 0,0454 0,9622 |3,6805 11,5429 05016 0,0081 0,9996
MPBar 13,6664 07557 00152 09908|24,3064 1,161 0,0445 0,9609 34857 10,4652 05074 0,0099 0,9994

0, = Tensdo inicial (Pa);

k.= Viscosidade a taxa de deformacao infinita (Pa.s);

n, = Viscosidade limite (Pa.s);

k = indice de consisténcia (Pa.s");

Fonte: Autoria prépria.

n = indice de comportamento de fluxo (adimensional).

E = erro.

R? = coeficiente de correlagao.
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Analisando as curvas de escoamento, verifica-se fluxo nao-newtoniano
(pseudoplastico) com comportamento tixotropico e presenca de histerese para todas
as amostras. O comportamento pseudoplastico € observado pela diminuicdo da
viscosidade conforme o aumento da taxa de deformacgado. Analisando as curvas de
escoamento, nota-se comportamento tixotropico, ja que na curva de descida os
valores de tensdo de cisalhamento sao inferiores ao da subida, comparando os na
mesma taxa de deformagédo (BARNES; HUTTON; WALTERS, 1989). Além disso, a
area formada entre estas curvas (subida e descida) indica a presenga de histerese,
a qual sofre ligeira diminuigcdo conforme a adigdo das microparticulas na maionese,
tendo como referéncia a amostra controle.

O comportamento reoldgico observado para as duas temperaturas avaliadas
foi semelhante, sendo verificado nas amostras contendo oleo de chia e 6leo de
sementes de abodbora (Figuras 50 a 53) a tendéncia de um aumento na viscosidade
e na tensido de cisalhamento conforme a adicao destas particulas. Esta elevagao
ocorre nos sistemas poliméricos devido as interagdes intermoleculares dos
diferentes componentes da mistura, formando uma rede tridimensional.
Comportamento semelhante foi observado no estudo da interagdo entre
microparticulas poliméricas adicionadas a maionese, onde os autores (CHANG et
al., 2017) verificaram que a presenga dos polimeros aumentou as interagdes entre
as particulas, promovendo o aumento da viscosidade.

Nos sistemas contendo 6leo de baru (Figuras 54 e 55), a tendéncia ao
aumento da tensdo de cisalhamento e da viscosidade na presenga das particulas &
percebida, porém nota-se que nas amostras com 7,5% de 6leo ocorreu uma redugao
nestes parametros quando comparados as demais concentragdes (2,5 e 5%).

Nos sistemas analisados a 25 °C (Figuras 50, 52 e 54), conforme ha o
aumento na concentracdo das particulas verificou-se uma reducdo na taxa de
deformacéao alcancada durante a medida reoldgica. Nesta temperatura, o sistema se
encontra em uma viscosidade maior quando comparado as medidas a 37 °C, a qual
limita a leitura do equipamento em taxas mais elevadas. A exceg¢ao ocorreu apenas
na amostra contendo 7,5% de 6leo de baru (Figura 54), devido a sua menor
viscosidade. O efeito da temperatura pode ser notado nos ensaios a 37°C (Figuras
51, 53 e 55) onde a redugao na taxa de deformagéo nao ocorreu devido a sua menor

viscosidade.
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Para a obtencdo dos modelos matematicos foram utilizadas as voltas das
curvas (descida) e pequenas variagdes nos valores podem estar relacionadas as
variagdes nos valores lidos (Tabelas 9 e 10). Também €& importante ressaltar que o
modelo de Hurschel-Bulkley (HB) o mais confiavel, pois possui menores erros de
ajuste e melhores coeficientes de correlagdo. Para esse modelo se observa um
aumento no indice de consisténcia (K) quando se compara a amostra controle com
os sistemas contendo as particulas. Li et al. (2014) analisaram a aplicagcado de géis
na maionese e observaram resultados semelhantes no indice de comportamento
dos sistemas contendo os géis quando comparados as amostras controle.

Na analise dos parametros, também é possivel notar que os valores do indice
de consisténcia (K) foram menores para as analises realizadas a 37°C, confirmando
os graficos obtidos nas curvas de escoamento. Na temperatura de 25°C (Tabela 9)
os parametros do modelo HB referentes ao indice de consisténcia aumenta
conforme a elevagdo da concentragcdo de microparticulas. Para as particulas de
baru, esse mesmo comportamento ocorreu até a adicao de 5% de particulas, sendo
que para a amostra contendo 7,5% de microparticulas verificou-se uma queda na
tensdo de cisalhamento, para ambas as temperaturas estudadas. Este fenébmeno
pode estar relacionado a desestruturagcéo da rede tridimensional da microestrutura
da maionese acarretando na queda da tensdo. Comportamento semelhante foi
identificado por Liu, Xu e Guo (2007) quando avaliaram as propriedades reologicas
de quatro formulagbes de maionese com diminuigdo de gordura, verificando, para
uma das formulagdes, uma diminuigdo drastica na viscosidade, que foi justificada
pelo aumento das moléculas dispersas no sistema

Para todas as amostras a 25°C, esses mesmos autores verificaram
comportamento ndo-newtoniano, tixotropia e histerese, obtendo melhor ajuste pelo
método de Herschel-Bulkley. Na temperatura de 37 °C (Tabela 10), a influéncia das
concentragbes das particulas no indice de consisténcia ndo seguiu uma tendéncia,
provavelmente porque a temperatura foi o fator determinante no valor da

viscosidade.
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55.1.5. Analise sensorial

O teste de ordenacdo de preferéncia foi aplicado aos provadores e o0s
resultados foram estatisticamente tratados através do teste de Friedman, onde
verificou, ao nivel de 5% de significancia, que as amostras de maionese nao
diferiram do controle para a adicdo de 2,5% e 5% de particulas contendo 6leo de
chia, 6leo de semente de abdbora e 6leo de café verde, indicando que a adi¢cao de
5% de particulas contendo esses Oleos se mostra promissora para agregagao
nutricional neste tipo de alimento sem afetar na sua qualidade sensorial.

Mattia et al. (2015) avaliaram sensorialmente maioneses formulada com dleo
de girasol (controle), 6leo de amendoim, azeite de oliva refinado, azeite de oliva e
quatro diferentes azeites de oliva extra virgem, utilizando provadores treinados, a
partir da analise quantitativa descritiva. As amostras controle, 6leo de amendoim,
azeite refinado e azeite de oliva se mantiveram semelhantes para a maioria dos
atributos, sendo os azeites extra virgens caracterizados como odor de grama fresca,
amargo, picante e adstringente, que foram associados aos altos teores de
compostos fendlicos presentes neste tipo de dleo.

Kishk e Elsheshetawy (2013) formularam maionese adicionada de gengibre,
devido as suas propriedades antioxidantes, em concentragbes de 0,5%, 0,75%,
1,0% e 1,25% e avaliaram sensorialmente pelo teste de preferéncia utilizando escala
hedbnica para as caracteristicas sensoriais do produto e aceitagdo global,
verificando diferenga significativa entre as amostras adicionadas de gengibre e o
controle, sendo as amostras adicionadas de 1% e 1,25% as mais preferidas pelos
provadores.

5.5.2. Whey Protein

5.5.2.1. Composicao centesimal

O whey protein sem adigdo das microparticulas foi submetido a analise de

composicao centesimal conforme Tabela 11.
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Tabela 11. Composigéo centesimal do whey protein

Valor
Umidade Cinzas Proteinas Lipidios Carboidratos .
energético
(%) (%) (%) totais (%) (%)
(kcall/g)

4,58+0,03 1,09+0,02 77,51+0,01 2,98+0,06 13,90+0,01 3,92+0,01

Fonte: Autoria prépria.

Os valores encontrados foram semelhantes aos indicados na tabela

nutricional do rétulo do produto, demonstrando ser um produto com alto teor

proteico.

55.2.2. Cor

As amostras de whey protein adicionadas de microparticulas, bem como o
whey protein controle (sem adigdo de microparticulas), foram analisadas em
colorimetro, avaliadas estatisticamente pelo teste de Tukey (p<0,05) e estédo
representadas nas Figuras 56 e 57 abaixo. As imagens das formulagdes do whey

protein estao indicados nas figuras 58 a 60.

Figura 56. Parametros de cor para whey protein adicionado de particulas de 6leo de nozes nas
proporcoes de 2,5%, 5% e 7,5%. Amostras estatisticamente diferentes do controle pelo teste de

Tukey (p<0,05) estao representadas com asterisco.
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Fonte: Autoria prépria.
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Figura 57. Parametros de cor para whey protein adicionado de particulas de 6leo de nozes nas
proporcdes de 2,5%, 5% e 7,5%. Amostras estatisticamente diferentes do controle pelo teste de

Tukey (p<0,05) estao representadas com asterisco.

100 ~

Parametros de cor
N
o
1

20

Controle MP Café MP Café MP Café
Verde 2,5% Verde 5% Verde 7,5%

Fonte: Autoria propria.

Figura 58. Imagem do whey protein controle.

Fonte: Autoria propria.



80

Figura 59. Imagem do whey protein adicionado de (a) 2,5%, (b) 5% e (c) 7,5% de microparticulas

contendo 6leo de nozes.

(b)

Fonte: Autoria propria.

Figura 60. Imagem do whey protein adicionado de (a) 2,5%, (b) 5% e (c) 7,5% de microparticulas

contendo 6leo de café verde.

(b)

Fonte: Autoria propria.

Para todas as amostras foi observado alta luminosidade, baixa tendéncia ao
amarelo (+ b*), baixa tendéncia ao verde (- a), baixa intensidade de cor (C*), angulo
hue tendendo ao alaranjado (40°). As amostras adicionadas de 2,5% e 5%
microparticulas de O6leo de nozes diferiram estatisticamente do controle no
parametro a*, entretanto, esta diferenga foi minima e nao perceptivel visualmente.
No caso das amostras adicionadas de microparticulas de 6leo de café verde, as
amostras adicionadas de 5% e 7,5% de particulas diferiram estatisticamente do
controle em mais de 50% dos parametros colorimétricos analisados, indicando que a
adicdo de microparticulas de café verde acima de 5% neste tipo de produto causa

alteracdes significativas na coloragao no ponto de vista instrumental. Visualmente, é
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possivel constatar que as microparticulas de café verde promoveram a alteracéo na
cor do produto, mais pronunciadamente na concentracao de 7,5% de microparticulas

adicionadas.

5.5.2.3. Reologia

As curvas de escoamento e de viscosidade para o whey protein controle e o
whey protein contendo microparticulas a 25 e a 37°C podem ser verificadas nas
Figuras 61 a 64. Os parametros reoldgicos encontrados pelos modelos matematicos

de Casson, Binghan e Hurschel-Bulkley estao indicados nas Tabelas 12 e 13.

Figura 61. Curva de escoamento e viscosidade a 25°C do whey protein adicionado de microparticulas

de 6leo de nozes
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Taxa de deformagao (s™) Taxa de deformagao (s ')

Fonte: Autoria prépria.



82

Figura 62. Curva de escoamento e viscosidade a 37°C do whey protein adicionado de microparticulas

de 6leo de nozes
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Fonte: Autoria prépria.

Figura 63. Curva de escoamento e viscosidade a 25°C do whey protein adicionado de microparticulas

de oleo de café verde
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Fonte: Autoria propria.
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Figura 64. Curva de escoamento e viscosidade a 37°C do whey protein adicionado de microparticulas

de 6leo de café verde
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Tabela 12. Parametros reoldgicos do whey protein adicionado de microparticulas contendo os 6leos a 25°C.

84

Modelo matematico

Whey Protein Casson Binghan Hurschel-Bulkley
o,(Pa)”® K.(Pa.s)®® E R? o, (Pa) n.(Pa.s) E R? o,(Pa) K (Pas") n E R?
Controle 10152 00987 00017 09923 | 15591 00264 00010 09604 | 05286 04275 04458 00069 0,9998
MP-Nozes
oo 0,0408 01034 00021 09902 | 1,3968 00269 00011 00581 | 02769 04775 04294 0,0064 0,9998
MP-Nozes 5% | 0,984 0,983 00020 00895 | 15165 00259 00011 09555 | 03174 05295 04061 0,0082 0,9997
MP-Nozes
e 09686 0,979 00020 09892 | 14365 00254 00011 00542 | 02958 05039 04099 0,0060 0,9998
MP‘%agibverde 09874 00903 00020 009897 | 14835 00262 00011 009546 | 03666 04905 04186 00078 0,9997
MP-caloverdel 09938 01054 00022 09894 | 15350 00287 00012 09554 | 03003 05406 04178 00091 09996
MP'%a;‘?,A)"e"de 09849 01004 00017 09927 | 1,5008 00264 00010 0,645 | 04556 04236 04492 0,113 0,9995
Fonte: Autoria propria.

0, = Tensao inicial (Pa);

k.= Viscosidade a taxa de deformacao infinita (Pa.s);

nq = Viscosidade limite (Pa.s);

k = indice de consisténcia (Pa.s");

n = indice de comportamento de fluxo (adimensional).

E = erro.

R? = coeficiente de correlagao.



Tabela 13. Parametros reoldgicos do whey protein adicionado de microparticulas contendo os 6leos a 37°C.
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Modelo matematico

Whey Protein Casson Binghan Hurschel-Bulkley
(Pz;o,s K.(Pa.s)™® E R? o, (Pa) n.(Pa.s) E R? o,(Pa) K (Pa.s") n E R?
Controle | 0,9360 0,0946 0,0026 09816 | 1,3073 00243 00013 09286 | 02808 05015 0,3937 0,0076 0,9994
MP-Nozes 2,5% | 0,8845  0,0952 0,019 00902 | 12332 00230 00009 09594 | 02257 04273 04234 00113 0,9994
MP-Nozes 5% | 0,0202  0,0957  0,0025 0,828 | 1,2927 00241 00012 00383 | 0,367 05570 03798 0,0116 0,9990
MP-Nozes 7,5% | 0,0018  0,0932  0,0023 0,9850 | 1,2458 00228 00010 0,9443 | 01610 05071 0,3885 0,0123 0,9990
MP'CZ"’E"?%"erde 0,0040 00956 00024 09844 | 12537 00237 00011 09404 | 01905 04984 03964 0,0077 0,9996
MP-cale verde | 09141 01020 00028 09814 | 12963 00264 00013 09333 | 01202 05627 03906 00079 09995
Mp'ﬁe";‘?,/o"e"de 09144 00951 00018 00913 | 1,3068 00233 00009 00626 | 02913 04220 04294 00128 0,9993

Fonte: Autoria prépria.

0, = Tens&o inicial (Pa);

k.= Viscosidade a taxa de deformacéao infinita (Pa.s);

nq = Viscosidade limite (Pa.s);

k = indice de consisténcia (Pa.s");

n = indice de comportamento de fluxo (adimensional).

E = erro.

R? = coeficiente de correlagao.
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A partir das curvas de escoamento, verifica-se fluxo nao-newtoniano
(pseudoplastico), comportamento tixotropico e pequena histerese para todas as
amostras, sendo o Hurschel-Bulkley o modelo com melhor coeficiente de correlagao
e menores valores de erro, indicando ser o modelo mais apropriado para representar
as amostras.

O sistema possui alta fluidez para ambas as temperaturas estudadas, bem
como baixa tens&o de cisalhamento, com intervalo maximo de 0 a 4Pa (Figuras 61 a
64). A baixa viscosidade € uma caracteristica reoldgica das proteinas do leite
quando néao gelificadas (KILARA; VANGHELA, 2017). O baixo valor da tensao de
cisalhamento e da viscosidade também pode ser visualizado nos parametros K¢, na e
K apresentados nas Tabelas 12 e 13. Zhang et al. (2016) obtiveram comportamento
semelhante para whey protein parcialmente desnaturado, verificando
comportamento ndo newtoniano e baixa viscosidade (800 a 10 Pa.s nas curvas de
viscosidade por taxa de deformacéo).

As curvas de escoamento da amostra controle e dos sistemas contendo
microparticulas (Figuras 61 a 64) ficaram muito préoximas entre si e nao
apresentaram nenhuma tendéncia de comportamento que direcionasse ao aumento
ou reducao da viscosidade conforme o acréscimo das microparticulas contendo os
O0leos de nozes e café verde. Devido aos valores baixos e por apresentarem
sobreposi¢ao das curvas, optou-se por realizar uma analise estatistica pelo método
de Tukey, com o intuito de verificar uma real diferenga significativa entre os valores
de viscosidade e de tensdo de cisalhamento obtidos nas analises graficas. Pela
analise estatistica, com nivel de confianga 95%, foi possivel observar que ndo ha
diferencga significativa entre os parametros reolégicos, concluindo que o acréscimo

de microparticulas n&o alterou suas caracteristicas reoldgicas.

55.24. Analise Sensorial

O teste de Friedman néao indicou diferenca significativa para as amostras
adicionadas de particulas de 6leo de nozes nas proporcoes de 2,5% e 5% em
relacdo a amostra controle. Entretanto, para as amostras adicionadas de
microparticulas contendo 6leo de café verde, a amostra controle se mostrou a mais

preferida pelos provadores, seguido da amostra com 2,5% de microparticulas e a
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menos preferida aquela contendo 5% de microparticulas. Alem disso, pode-se notar
na analise colorimétrica, que as formulagbes de whey protein adicionada de
particulas contendo 6leo de café verde diferiram significativamente do controle, o
que pode ser um indicio de que a cor pode ter influenciado na preferéncia dos
consumidores.

N&o foram encontradas na literatura estudos de analise sensorial de whey
protein, ja que maioria das pesquisas tratam dos efeitos nutricionais e digestibilidade

desse tipo de produto, ndo sobre a preferéncia dos consumidores.
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6. CONCLUSOES

A microencapsulagdo dos 6leos de chia, semente de abdbora, café verde,
nozes e baru utilizando o acido estearico como material encapsulante apresentou
eficiéncias de encapsulagdo satisfatorias para os acidos graxos insaturados
Omega 3 e 6. As demais analises de caracterizagdo das particulas demonstraram a
efetiva encapsulagcdo dos Oleos na matriz lipidica. Através das analises de
Calorimetria Diferencial de Varredura foi observado um aumento nas energias de
ativacdo e na temperatura de indugdo da oxidagdo dos 6leos microencapsulados,
constatando uma efetiva protecao e retardo da reagao de oxidacgao.

A adicao das microparticulas contendo os oleos de chia, semente de abdbora
e baru, nas proporgdes de 2,5%, 5% e 7,5% em maionese ocasionou aumento na
viscosidade do produto, entretanto ndo indicou diferencas no comportamento
reologico, nos parametros de cor, textura e na avaliagdo sensorial, quando
comparados com a amostra controle (maionese sem adigao de microparticulas).

No caso do whey protein, foram adicionadas particulas contendo 6leo de
nozes e 6leo de café verde, nas proporcoes de 2,5%, 5% e 7,5%. Para as particulas
de nozes, foi verificada diferenca em apenas um dos parametros da analise
colorimétrica e nao houve diferenga estatisticamente significativa na avaliagcéao
sensorial. Para as formulagdes adicionadas de microparticulas de café verde, houve
diferencgas significativas na cor, nas concentragdes a partir de 5%, e houve diferenga
sensorial, sendo a amostra controle a mais preferida, seguida de 2,5% de particulas
e a menos preferida com 5% de particulas. Nas analises reologicas do whey protein
nao houve diferenga no comportamento e viscosidade do produto para ambas as
microparticulas adicionas em concentragdes até 7,5%, nao alterando as
caracteristicas estruturais originais do produto.

Os resultados demonstraram que a encapsulagdo dos oleos de alto valor
nutricional escolhidos e sua utilizacdo na formulacdo de alimentos de grande
aceitagdo como a maionese e o whey protein € uma estratégia viavel para a

obtencao de produtos alimenticios com propriedades nutricionais melhoradas.
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