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RESUMO

A tecnologia associada a modificacéo e a liberagiprincipios ativos,
como aromas de alimentos, tem sido amplamente adplicem sistemas
matriciais poliméricos na forma de microparticul@sprimeiro objetivo, com a
realizacdo deste estudo, foi avaliar os efeitosedgeratura do ar de secagem
(Ti) e a concentragédo de amido modificado (MS), rg@ndo a metodologia de
superficie de resposta nas propriedades fisicdmicps € morfolégicas das
diferentes microcapsulas produzidas por secagenatpamizacdo. Verificou-se
gue a maior retencdo dos Acidos organicos foi altam 175 °C; 50%MS, e
valores extremos das variaveis conduziram a baigéencBes. O segundo
objetivo foi avaliar o efeito do teor de dgua soareemperatura de transicédo
vitrea de bioaroma de queijo suico microencapsupadspray dryerpor meio
de calorimetria diferencial de varredura (DSC) dlige termogravimétrica
(TGA). Os dados de isoterma de adsorcdo obtidoanmfoajustados com
diferentes modelos de sor¢cdo, comumente aplicagi@sodutos alimenticios.
As isotermas apresentaram comportamento do Tigo dk curvas de sor¢céo
apresentaram o fendmeno. O modelo matematico de G@GjaBtou-se ao
comportamento de sor¢cdo do bioaroma de queijo suicmencapsulado por
atomizacdo. A andlise de DSC mostrou que o auntentomidade de equilibrio
provocou reducdo expressiva no valor da temperater&ransicao vitrea das
microcapsulas. Os resultados de TGA mostraram guéniarocapsulas de
bioaroma de queijo suico apresentaram menor perdaabsa e consequente
estabilidade térmica em valores de atividades dea émermediarios entre 0,33 a
0,53, quando armazenadas na mesma temperaturarc@rdeobjetivo foi
verificar a influéncia da adicdo de microcipsulashibaroma de queijo suico
sobre a qualidade tecnoldgica e sensorial do papeip. Apesar da adicdo do
bioaroma em pé ter influenciado negativamente didpde tecnoldgica do
produto final nos pardmetros densidade, volumecéfép® coloracédo e teor de
umidade, verificou-se que a textura foi melhoradanco aumento nas
porcentagens do flavorizante. Os consumidores epi@am preferéncia pela
amostra que apresentou maior porcentagem de aickcbioaroma em po.

Palavras-chaveSpray dryer Microcdpsula. Permeado de Soro.



ABSTRACT

The technology associated with modification andeasé of active
ingredients such as flavorings in foods, has beilelw applied in polymeric
matrix systems in the microparticles form. Thetfwbjective of this study was
to evaluate the effects of air inlet temperaturngndy (Ti) and modified starch
concentration (MS) using the response surface rdetbgy on physical,
chemical and morphological properties of microcégsyproduced by spray
drying. It was found that greater retention of &ceind propionic acids was
obtained with 175 °C and 50% MS, and the extremaegaof the variables
resulted low retentions. The second objective wasvaluate the effect of water
content on the glass transition temperature of rbina Swiss cheese
microencapsulated by spray dryer using differerstt@nning calorimetry (DSC)
and thermogravimetric analysis (TGA). The adsorpismtherm data were fitted
with different sorption models commonly applied food products. The
isotherms showed behavior of Type Il, and sorptiorves showed the inversion
phenomenon. The GAB model was adjusted on sorfedravior of bioaroma
Swiss cheese microencapsulated by spray dryingDB@ analysis showed that
the increase in moisture resulted in significamuion in the value of glass
transition temperature of the microcapsules. Thalte of TGA showed that the
microcapsules bioaroma Swiss cheese had lower wéigh and consequent
thermal stability values at intermediate watenisti(0.33 to 0.53), when stored
at the same temperature. The third objective af shidy was to investigate the
influence of the addition of microcapsules bioarorBaviss cheese on
technological and sensory quality of cheese bréhd.addition of the powdered
bioaroma negatively influenced the technical quaparameters of density,
specific volume, colour and moisture content. Comets showed preference for
the sample with the highest percentage of apptinaif bioaroma powder.

Keywords: Spray Dryer. Microcapsule.Whey Permeat.



SUMARIO

PRIMEIRA PARTE ..ottt e e e 11
INTRODUGAO GERAL ....oovvieiiiteeee e 11
1 INTRODUGAO ...ttt 11
2 REFERENCIAL TEORICO ...ccoooiiiiiciecieeeceeeeee e 14
2.1 21 o= o] =T 14
2.2 S To] {0 1o (=30 11 1T o 1S 16
2.3 Permeado de soro de queijo fermentado...............cceeeveieeereeinnnnnn.. 18
2.4 MiICroenCapSUIAGAQ. .........oveeeeiiiie e 20
2.4.1  MICrOPArtiCUIAS........uvuiiee i e e e e e aeeaens 21
2.4.2 Agentes encapsulados/NUCIen............cccceeeeiiiieiiiiiiiei e, 24
2.4.3 Agentes encapsulantes.......cccooveeeieiiiiiiiiiiien e 24
2.4.3.1 MatOUEXIINAS ... .t iii e 26
2.4.3.2 AMIdO MOdifiCad0. ... ... 28
2.5 Métodos de microencapsulagan...........ccceeveeeieeeiiiiieiiiiiie e 32
2.6 Microencapsulagdo por atOMizZaga0........ccoeveveeeveeieeeiiiiiiaee e eeeeen 34
REFERENCIAS ......oiiiitieiet et 38
SEGUNDA PARTE — ARTIGOS.......cttiiiiiiiiiiiiiiiieieeeeeee e 52

ARTIGO 1 Influéncia das condi¢des operacionais deesagem e
alimentacao sobre as propriedades fisica, quimicaraorfologica

das microcipsulas de bioaroma de queijo suico prodidas
através da secagem por atOMIZaGaQ............ceevvvrrruriiiiieeeeeeeeeeennnnnns 52
ARTIGO 2 Propriedades de sor¢cdo de umidade e estdibiade
térmica de bioaroma de queijo suico microencapsulad por

SO\ A0 | Y= 98
ARTIGO 3 Influence of the addition of microencapsuéted swiss
cheese bioaroma on the technical and sensory quas of cheese
Dread ... e 129



11

PRIMEIRA PARTE

INTRODUCAO GERAL

1 INTRODUCAO

A producao de aromas tem crescido muito, nos U#tiemms, devido aos
avangos cientificos na area pela utilizagdo dearganismos ou enzimas como
alternativas a sintese quimica e a extracdo veg€ial compostos sao
denominados naturais, sendo, portanto, mais valbwg no mercado que
aditivos quimicos artificiais. Além da conotacaatural”, os produtos obtidos
por fermentacdo microbiana podem ser produzidosiweto prazo, em qualquer
época do ano, utilizando substratos de baixo cudtoBrasil é rico em
subprodutos desta natureza, o que é uma vantag&DENROS et al., 2000;
SOCCOL; VANDENBERGHE, 2003).

Assim, a aplicacdo de residuos agroindustriaisieprdicessos tem sido
considerada uma boa alternativa para novos sutstgate, além de ajudar na
reducdo do impacto ambiental, satisfaz & prefemédois consumidores por
produtos que contenham, em sua formulagdo, maf@ii@as naturais, em
detrimento dos aditivos quimicos, diferenciandonmercado (BERGER, 1995;
BICAS; DIONISIO; PASTORE, 2009; SILVA et al., 2013)

Substratos liquidos e poluentes, como soro ou sdm&filtrado,
derivados de processamento de produtos lacteoparagsdo de proteinas,
respectivamente, podem ser aproveitados para agiodle bioaromas que sédo
produtos de maior valor agregado, o que minimizapgacto ambiental causado
pela alta demanda biolégica de oxigénio destesredbios.

O soro ultrafiltrado é rico em lactose, sais miiger vitaminas, e a
fermentacdo da lactose por célulasRtepionibacterium freudenreichiPS-1
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aprisionadas em alginato de calcio, ou livres,inaign acidos graxos de cadeia
curta, principais constituintes do aroma de qusijico, podendo ser uma
interessante e valiosa aplicacdo em produtos diseegiregando maior valor ao
permeado ultrafiltrado (TEIXEIRA et al., 2004).

Entretanto, estes acidos s&o volateis e instaveicantato com luz,
umidade, alta temperatura e oxigénio, devendo s#egidos pela técnica de
microencapsulac¢ao, a fim de potencializar a vidardeeleira destes compostos.

A microencapsulacéo de componentes ativos em poseetornado um
processo muito atrativo, nas Ultimas décadas. Esttodo transforma um
liquido em sdlido, de modo a facilitar sua manipéta transporte e adicdo em
formulagdes. Também promove liberacdo controladaatieo encapsulado,
reduz a volatilidade de liguidos, mascara saborder ale determinados
componentes, aumenta a vida de prateleira e protagea a luz, a umidade, o
calor e os microrganismos (COSTA et al.,, 2012; LEMN et al., 2009;
MURUA-PAGOLA et al., 2009).

Para microencapsulacdo de alimentos, o0 método cipsulacdo por
spray dryingé o mais comumente utilizado na industria de altoe (AHMED
et al., 2010; BORGES et al., 2002; FUCHS et alge20MURUA-PAGOLA et
al., 2009; REINECCIUS, 2006; SHEFER; SHEFER, 20B3UZA et al., 2009,
2011).

A obtencdo de microcapsulas por este processovenacformacao de
uma emulsdo do material de parede e do recheiojdsegla atomizacdo da
emulsdo em uma camara de secagem contendo circuligc@r quente seco
(DRUSCH et al., 2006).

Este trabalho foi realizado com o objetivo de aralks condicdes
operacionais de secagem: temperatura de entrada (d®) e concentracdes de
amido modificado (%MS), sobre as propriedades dgsicquimicas e

morfologicas das microcapsulas de bioaroma de @uijco produzidas via
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processo fermentativo pdPropionibacterium freudenreichiPS-1; avaliar o
efeito do teor de &gua sobre as temperaturas desigi@ vitrea das
microcapsulas de bioaroma de queijo suico, por eheicalorimetria diferencial
de varredura (DSC) e analise termogravimétrica (J@Aavaliar a influéncia da
adicdo de microcapsulas de bioaroma de queijo seftme a qualidade
tecnoldgica e sensorial do pdo de queijo.

Esta tese esta dividida em referencial teéricoés #rtigos, conforme
descricdo resumida apresentada a seguir. A prinpeire refere-se a revisdo
bibliografica. No primeiro artigo apresentam-se@dpcao de microcapsulas de
bioaroma de queijo suico por meio de secagem parizacéo e a influéncia da
temperatura de entrada do ar (Ti) e da concentrdgdamido modificado
(%0MS) sobre as propriedades fisicas, quimica eatdmita das microcapsulas
produzidas por meio da metodologia de superficieedposta. No segundo
artigo apresentam-se as isotermas de sor¢do, olanmelgo mateméatico e as
propriedades térmicas das microcapsulas de bioamengueijo suico. No
terceiro artigo avalia-se a influéncia da adicaeniterocapsulas de bioaroma de
gueijo suico sobre a qualidade tecnolégica e sehsiorpdo de queijo.
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2 REFERENCIAL TEORICO

2.1 Bioaromas

A producao de aromas tem crescido muito, nos U#tiemms, devido aos
avancos cientificos em diversos setores relacianadoea, como, por exemplo,
novas linhagens produtoras, o desenvolvimento deredites processos de
bioproducdo e o surgimento de novas técnicas dagdxt e purificacdo dos
compostos. Os dois métodos classicos para a obteiegcdompostos de aromas
s&o a sintese quimica e a extracdo de materiagaiegBICAS; DIONISIO;
PASTORE, 2009).

Contudo, a sintese quimica, frequentemente, gera iahpacto
ambiental, por emitir certa carga de residuos nddelgradaveis. Por sua vez,
aromas extraidos das plantas estdo sujeitos abiliddde advinda da
sazonalidade, do ataque de pragas e de efeitogéfjeog. Dessa forma, o
grande foco das pesquisas atuais € a utilizagdanideorganismos como
alternativa a esses dois métodos, pois os aronragagebiotecnologicamente
sdo denominados naturais, sendo, portanto, maisrizelos no mercado,
quando comparados aos aditivos quimicos artific{8ECAS et al., 2010;
MAROSTICA JUNIOR et al., 2007).

A maioria dos aromas naturais é o resultado deuraistde diversos
compostos quimicos, que incluem ésteres, aldetdtsnas, lactonas, alcoois e
outras moléculas complexas resultantes de metaimbgcundario de plantas e
de microrganismos, tais como alguns fungos, leadarbactérias, que possuem
potencial para metabolismo secundario e podem pinodtomas e fragrancias
(ARMOSTRONG, 1994; GATFIELD, 1995; WELSH, 1995).

Segundo a Resolugédo n° 104, de 14/05/1999, da ANV(ERASIL,
1999), aromas sdo considerados substancias ourasistie substancias com
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propriedades odoriferas e/ou sapidas, capazemflericou intensificar o aroma
elou sabor dos alimentos, podendo ser classificadosaturais ou sintéticos,
sendo o0s primeiros obtidos exclusivamente mediamtétodos fisicos,

microbioldgicos ou enzimaticos.

O aroma é conhecido como um fator importante naraénacdo da
gualidade do gosto e do sabor de um alimento ger@p¢do € um processo
dindmico de uma série de eventos e leva o consuraidoeitagéo ou a rejeicao
de um produto (TERTA; BLEKAS; PARASKEVOPOULOU, 2006

O uso de microrganismos para a producdo de aromasalimentos
existe ha centenas de anos. Inicialmente, o prodessientativo tinha como
principal finalidade o aumento da vida de pratelgiela liberacédo de acidos e
outros compostos, que garantiam uma maior consienag produto. Porém, em
alimentos e bebidas fermentadas, a acdo dos mérigrgos ndo somente
aumentava a vida de prateleira, como também tird@elpfundamental na
producado de aromas caracteristicos do produto (GAID; 1995).

Neste contexto, as bactérias propidbnicas sdo eaienpara o
desenvolvimento das caracteristicas do aroma dgstipo suico (THIERRY
et al.,, 2004). Elas crescem em muitas variedadesquigjos, durante a
maturacao, e sdo microrganismos caracteristicogiagd®s a queijos tipo suico,
tais como emmental, gruyére, appenzel e comte (EERIRD et al., 2001).

De acordo com Bachmann et al. (2011), as bactgr@sonicas podem
ser classificadas como bactérias propidnicas classe sdo as principais
responsaveis pelas caracteristicas dos queijogssigtextura tipica de queijos
suicos, olhaduras abundantes e lisas, é produridaagdo destas bactérias,
durante a maturagdo dos queijos.

As bactérias propidnicas classicas, ao fermentaeftares e acido
latico, formam &cido propibnico, acido acético éxilo de carbono. A

producdo de diéxido de carbono é crucial para mdgéo de olhaduras em
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gueijo duro, que envolve Rropionibacteriumtipo queijo suico. Além disso, as
bactérias propibnicas sdo muito importantes nordeddémento de aroma doce
e do cheiro de nozes destes queijos (ANASTASIOHIL.e2006; FARHADI et
al., 2013).

De acordo com Souza et al. (2008, 2011) e Teixairal. (2004), os
principais &cidos organicos contribuintes paracma de queijos tipo sui¢co sdo
os acidos latico, acético e propidnico.

A fermentagdo propidnica pode ocorrer tanto em dacldtico
(CH3CHOHCOOH) como em sal lactato de célcio (CH3EGH®O)Ca. Por
meio do balan¢o quimico da fermentacgéo, obsereaisdrés unidades de 4cido
latico com 270 g fornecem duas unidades de acidpiqmico com 148 g, uma
unidade de &cido acético com 60 g, uma unidadeadegrbénico com 44 g e
uma de agua com 18 g, em que uma unidade equivahe mol de CQ@ que
equivale a 22,4 litros, nas condicbes normais dapéeatura e pressao
(FURTADO, 1991). O balanco quimico da fermentacdoegresentado de
acordo com a estequiometria geral da fermentagimdoica a seguir.

3 CHCHOHCOOH=> 2 CH,CH,COOH + CHCOOH + CQ + H,0O

2.2 Soro de queijo

Soro de queijo é produzido indiretamente na progud@ queijo em
volumes elevados e, na maioria das industrias leiras, € encarado como
efluente que, quando néo tratado, gera um sériblgma ambiental. E um
produto remanescente de base liquida originadaapéacipitacdo e a remocao
de caseina do leite durante a fabricacdo de quB§m aspecto opaco e cor
tendendo ao verde e contém proteinas de alto matdtivo (aproximadamente

metade dos sélidos do leite), com significativaovalutricional.
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O soro de queijo representa, em média, de 90% adb¥olume de
leite e retém, aproximadamente, 55% dos nutriegiddsite. Os nutrientes mais
abundantes do soro sdo lactose (4,5-5,0%m/v), ipeste solaveis (0,6-
0,8%m/v), lipidios (0,4-0,5%m/v) e sais minerais ,0¢80,0%m/v)
(KOSIKOWSKI, 1979; KOSIKOWSKI; WZOREK, 1977). Apresta também
acido latico (0,8%m/v) e acido citrico, compostitsogenados néo proteicos,
como a ureia e o acido Urico, e vitaminas do griBoANON, 1983;
MARWAHA; KENNEDY, 1988). De acordo com o procedintenitilizado para
a precipitagdo da caseina, o soro de queijo prddymde ser 4cido (pH < 5,0)
ou doce (pH: 6,0-7,0) (VICOL, 2012).

De acordo com Guimardes, Teixeira e Domingues (R@&L0/icol
(2012), a produgdo de soro de leite no mundo quorete a mais de 160
milhdes de toneladas por ano (estimada em noves\epeoducdo de queijo), o
que representa uma taxa de crescimento anual @&e2%

Segundo a Associacdo Brasileira das Industrias deij@ - ABIQ
(2013), o Brasil produz um total aproximado de @@0toneladas por ano de
gueijo, o que gera, em média, 7,2 milhdes de tdaslanuais de soro. No
estado de Minas Gerais, as industrias de leiteob&&ca de 3,7 bilhdes de litros
de soro por ano ao produzir queijo, mas, até péeimpo atras, o produto era
destinado aos animais ou jogado nos rios. Alémaaribuir para a poluicao
ambiental, as empresas perdiam a oportunidade @g®rax um mercado
lucrativo, que possibilita a geracdo de empregmda.

Devido a elevada producdo de soro nas induUstriadatitgnios, o
processamento do soro em produtos diversos dirgemtos com o tratamento
de efluentes, contribui para a melhoria do meioiante e proporciona ganhos
as industrias. Identificar alternativas para umgadeo aproveitamento do soro
de leite € de fundamental importancia em funcasugaqualidade nutricional e

funcional, do seu volume e de seu poder poluente.
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A lactose é o principal componente dos diferenpastde soro de leite;
€ doce, 4cida e também esta presente no permeadoadde leite ultrafiltrado.
Segundo Inglet et al. (2006), o soro pode serzatllb como matéria-prima na
producéo de diversos derivados de leite, como agigiicotas, bebidas, produtos
de soro fermentado e soro em pé para produtosrdfeitsia, entre outros.

2.3 Permeado de soro de queijo fermentado

No intuito de aprimorar a qualidade de tradiciomisvados do leite, a
ultrafiltragdo € uma operacgéo que tem sido acdiene praticada na inddstria de
laticinios. Esta operacao torna possivel a gerdeawvos alimentos que podem
ser utilizados na nutricdo humana e como ingreeleatbase de leite para serem
utilizados em toda industria de alimentos (SOUZAIet2011).

A ultrafiltracdo do soro separa as proteinas queanfi retidas no
concentrado da lactose e sais, e a solucdo dildéddactose, minerais e
nitrogénio nao proteico que permeia a membranai§nida como “permeado”,
0 qual pode ser utilizado como meio de fermentapids, além de ter um
grande teor de lactose, contém minerais e vitam{@uDIC; CHAUFER;
DAUFIN, 2003; BRONSTEIN; MONTE ALEGRE, 1998). A smdo de
proteinas e gorduras que nao permeia a membrahandada de retentado. O
grau de concentracdo é limitado pelo aumento deosidade da retencao
(BASTIAN; COLLINGE; ERNSTROM, 1991).

O permeado de soro é constituido, basicamente,gda, dactose e
minerais, 0 que pode representar uma grande fomt@otlicdo ambiental,
mesmo com seus baixos conteldos de carbono e éntoogentretanto, esta
composicdo evidencia sua aplicacdo como substrato Erocessos
biotecnoldégicos como uma alternativa valiosa pamgesar os altos custos de

manufatura envolvidos nas fermenta¢des industriais.
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O volume de permeado de soro gerado pelas indsisteédaticinios é
bastante representativo. A empresa Polenghi, menmésm ao grupo Bongrain,
localizada em Minas Gerais, Brasil, descarta, entiané35.000 litros de
permeado de soro por dia. Assim, uma das alteasatie¢ reaproveitamento é
sua utilizacdo na fermentacéo natural por bact@riagionicas, o que produzira
um ingrediente natural para produtos de panificacao

Varias pesquisas (BICAS et al., 2010; SOUZA et2011; TEIXEIRA
et al., 2004; THIERRY et al., 2004; YANG; SILVA, 29) tém sido realizadas a
fim de verificar o soro e o permeado de soro conbstsato para a multiplicacdo
celular das bactérias propidnicas e para a prodagd@cidos carboxilicos
(latico, acético e propibnico), por meio da fernagdb de soro e permeado de
soro de queijo. Huang et al. (2002) observaramegtee aplicacdo é um processo
ideal, pois diminui a contaminacdo do ambienteilzatfontes renovaveis. Isto
demonstra o aumento da produgcdo de acido propibbaseando-se na
fermentacdo da lactose presente no permeado delsajoeijo ou de leite, por
meio doPropionibacterium

A utilizacdo de permeado de soro também tem sidpgsta como o
meio de cultura de baixo custo para transformabd@égicas (COLOMBAN;
ROGER; BOYAVAL, 1993; TEIXEIRA et al., 2004), coma producdo de
bioaromas.

A fermentacdo da lactose por células d&ropionibacterium
freudenreichii PS-1, aprisionadas em alginato de calcio (TEIXEIBRAaL.,
2004), ou livres (SOUZA et al., 2007), origina @sdgraxos de cadeia curta,
principais constituintes do aroma de queijo sufgmiendo ser uma interessante
e valiosa aplicacdo em diversos produtos alimergjecigregando maior valor ao
permeado ultrafiltrado.

Ao longo da fundamentacdo teérica realizada e dasideracfes

apresentadas anteriormente, fica evidente o gra&naeescente nimero de
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trabalhos realizados visando o aproveitamento dogedo de soro. Estes dados
comprovam que existe mercado para o permeado decsque justifica estudos
sobre a sua utilizacdo como fonte de matéria-prima.

Neste contexto, identificar alternativas para um eqgaddo
aproveitamento do permeado de soro, dando a dgtecsluto a importancia que
ele merece, em fungcdo da sua qualidade nutricientaincional, do volume
produzido ao redor do mundo e do seu poder poluérde extrema relevancia.
Um dos maiores desafios é conscientizar as ind8storasileiras sobre a
importancia deste produto, de modo que sejam feitwgstimentos para

transformar o que hoje é considerado efluente etériagprima.

2.4 Microencapsulacao

As fortes restricbes impostas pelo mercado ao asaraimas sintéticos
tém motivado uma crescente substituicdo por bioasomNo entanto, o uso de
bioaromas na sua forma convencional pode ter giésalimitadas devido a
volatilidade dos acidos graxos de cadeia curta,ococorre com o0s acidos
propibnico, acético e latico.

O processo de microencapsulacdo surgiu ha muizeddsé e oferece
varios beneficios para os aromas, tais como protegstabilidade de volateis,
melhores condi¢c6es durante o armazenamento, alémad® facilidade para
aplicacdo em produtos alimenticios, farmacéuticossenéticos (LEIMANN et
al., 2009; MEDINA-TORRES et al., 2013; MURUA-PAGOI&t al., 2009).

O método fisico de microencapsulagéo consisteamsfsrmacao de um
liquido em sdlido, de modo a facilitar sua manipéta transporte e adicdo em
formulagdes, solucionando limitacdes no empregmgesdientes alimenticios,
visto que pode suprimir ou atenuar aromas indesigjareduzir a volatilidade e

a reatividade, além de aumentar a estabilidadesiesh condi¢cdes ambientais
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adversas, como na presenca de luz, oxigénio e pkeneos (BAYRAM,;
BAYRAM; TEKIN, 2005; COSTA et al., 2012; GHARSALLAUI et al., 2007,
KRASAEKOOPT; BHANDARI; DEETH, 2003; TRINDADE; PINHO
ROCHA, 2008).

Os acidos graxos de cadeia curta, por exemplo,titgm® uma das
principais classes de aromas naturais e sdo nusteetveis a volatilizacéo, que
resulta em perdas para o ambiente. A microencag@ylalém de evitar a perda
de compostos volateis, produz um novo aditivo paraldstria de alimentos, um
flavorizante em pé, de alto valor agregado e graptieabilidade.

A principal vantagem da microencapsulagdo ¢ a foamade uma
barreira entre 0 composto ativo e o ambiente exteEsta barreira pode
proteger o composto ativo contra umidade, oxigénlaz, além de prevenir o
contato com outros componentes presentes em umigaefou, por exemplo,
em uma difuséo controlada do composto encapsufaéiciéncia de liberacéo
controlada ou de protecdo depende, principalmetide,composicdo e da
estrutura da parede formulada, e das condicbesategso (temperatura, pH,
pressdo, umidade) durante a producao e a utilizzedais particulas. A barreira
€, geralmente, formada por componentes que criam nate por meio das
propriedades hidréfilas ou hidr6fobas (FUCHS et24106).

2.4.1 Microparticulas

A microparticula formada é frequentemente refendditeratura como
invélucro, membrana, parede, revestimento, matragente encapsulante. O
conteldo a proteger apresenta varias designacdge, elas, recheio, carga,
agente ativo, composto ativo ou, do inglés, “cofefetivamente, o material
encapsulado pode estar distribuido ou incrustadoanmassa mais ou menos

continua, referente ao agente encapsulante ou fmmée de um complexo
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molecular. De acordo com Desai e Park (2005), tambépossivel produzir
microcapsulas com varias substancias ativas intiddst numa mesma matriz.

As particulas podem assumir diferentes morfologiasjo uma simples
membrana de cobertura, uma membrana esférica auod®logia irregular,
estrutura de multiparedes de mesma ou varias cdpdess Ou NUMErosos
ndcleos em uma mesma estrutura (Figura 1). A difereentre as diferentes
estruturas e morfologias ocorre conforme os masegias métodos envolvidos
na sua preparacao (GIBBS et al., 1999; SILVA e28I03).

(a) (b) (c) (d)

Figura 1 Diferentes morfologias de microparticulagbtidas por
microencapsulacdo: (a) microcapsula, (b) microasfefc)
microcipsula multicamadas, (d) microesfera multadan e
multinuclear. Adaptado de Nesterenko et al. (2013)

Relativamente a sua estrutura interna e morfolaggamicroparticulas
podem ser divididas em dois tipos especificos: iasoaapsulas, que constituem
um sistema do tipo reservatdrio e as microesfepas,representam um sistema
monolitico (SUAVE et al., 2006).

Como se observa na Figura 2, o sistema do tipovia$eio apresenta
uma estrutura muito elementar: o nucleo, ou nucéldem definido e envolto
por um filme polimérico. Por outro lado, as micfeeas sdo sistemas que
apresentam uma estrutura do tipo matricial. Negte te particula ndo é

possivel diferenciar o nacleo (sistema monoliteaps capsulas, e a substancia a
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encapsular pode estar adsorvida a superficie dizylarou encapsulada no seu
interior (SILVA et al., 2003).

Parede  Ativo Ativo Matriz
00
OOO
0.0.°
0©°°
0
Microcéapsula Microesfera
Sistema Reservatorio Sistema Monolitico

Figura 2 Representacdo esquemética das micropasti@iLVA et al., 2003)

A forma e o tamanho da microcapsula dependem diegtte do tipo de
ingrediente alimenticio a encapsular. As cépsul@s slassificadas como
nanoparticulas ou microparticulas, variando de ,012um e de 1 a 10Qm,
respectivamente (MARTIN, 1993). Acima de 106, elas sdo denominadas
macroparticulas (SANTOS; FERREIRA; GROSSO, 2000).

Apesar da facilidade de producdo em escala indiysis microcapsulas
podem ter varias desvantagens. As desvantagengiine baixa capacidade de
encapsulagéo e a remocéo do material do nlcleatdubaarmazenamento, que
pode ocorrer pela estrutura cristalina e arran@sng@rficos caracteristicos de
muitos materiais lipidicos durante a solidificagfa cristalizacdo, com reducéo
nas regides amorfas da matriz polimérica (CHAMBAIgt2008; SATO; UENO,
2005).
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2.4.2 Agentes encapsulados/nicleo

As microparticulas possuem nucleo, no qual se érsmars compostos
ativos. Segundo Gharsallaoui et al. (2007), o natarser encapsulado (nucleo)
também pode ser chamado de material de reche@sedirfterna.

Este nlcleo interno pode apresentar-se tanto rml@stquido, como
sélido ou gasoso (VENKATESAN; MANAVALAN; VALLIAPPAN 2009). O
material a encapsular pode localizar-se no intelionicleo da microparticula,
sob a forma dissolvida, suspensa ou emulsionag@adusivamente, encontrar-
se adsorvido a superficie da microparticula. Oaulglode ser constituido por
uma mistura de diversos agentes, tais como egtatitis, diluentes, agentes
moduladores da liberacdo. A capacidade de variaoraposi¢cdo do nucleo
permite manipular adesigne o desenvolvimento das microparticulas de acordo
com as propriedades pretendidas (VENKATESAN e2&i09).

A quantidade de materiais que podem ser encapsuladbastante
diversificada. Entre estes compostos incluem-sestdnbias hidrofébicas e
hidrofilicas (JAIN, 2004).

2.4.3 Agentes encapsulantes

O material encapsulante é selecionado em funcaopdawiedades
fisicas e quimicas do agente ativo, da aplicacéiepdida e do método utilizado
para formar as microparticulas. De acordo com SaFRrreira e Grosso (2000)
e Suave et al. (2006), o encapsulante ideal deneseamtar baixa viscosidade em
concentracBes elevadas e ser de facil manipulagé&mté o processo; possuir
baixa higroscopicidade para facilitar a manipulagdevitar aglomeracéo; néo
ser reativo com o material a ser encapsulado;aeititiade de selar e segurar o

material ativo dentro da estrutura da capsulardibeompletamente o solvente
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ou outros materiais utilizados durante o processerttapsulacdo; proporcionar
maxima prote¢do ao material ativo contra condig@izersas, tais como luz, pH,
oxigénio e ingredientes reativos; ser sollvel ehlaestes comumente usados;
possuir as propriedades desejadas de liberacaamtiwiah ativo; ndo apresentar
sabor desagradavel no caso de consumo oral es#eico.

A composi¢do dos encapsulantes depende do tipplidagho a que se
destinam e pode variar de comestiveis (carboidratageinas) a polimeros de
origem natural, semissintética ou sintética (ANSQ0Q05).

A selecdo do agente encapsulante mais adequadoerinfh as
propriedades fisicas e quimicas das microparticotailas. Dessa forma, o
material encapsulante deve ter a capacidade deffamma pelicula coesa com o
material do nucleo. Esta capacidade exige compdéte quimica e fisica,
proporcionando as propriedades desejadas, tais feribilidade, resisténcia,
impermeabilidade e estabilidade na preparacdo (VENESAN;
MANAVALAN ; VALLIAPPAN, 2009).

Os agentes de encapsulacdo podem ser utilizadasheszou em
combinacdo e a composicdo ideal é definida paraa cpbcesso de
microencapsulacéo particular (FERNANDES; CANDIDOLIQEIRA, 2012).

A selecdo ideal dos encapsulantes associados comtéasicas de
microencapsulagdo é valiosa na minimizacdo da mdaromas, tais como os
acidos graxos de cadeia curta, que tém alta vdidié e sdo, sobretudo,
importantes para a eficiéncia do processo de micegesulacao.

Diversos materiais (transportadores ou adjuvanias)yindo amidos
(milho, mandioca e arroz), amidos modificados, atEktrinas, goma arabica,
ciclodextrinas e xaropes de milho, sdo, muitas sjea@icionados aos alimentos
para minimizar a perda de compostos ativos, alématdar como agentes de
encapsulagéo para melhorar ou modificar a compmgigia e quimica de um
produto (SOUZA; BASSANI; SCHAPOVAL, 2007).
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A goma ardbica é um agente encapsulante notavelreéoaz, devido a
sua propriedade estabilizadora-coloide (YANG; XIAOING, 2009). No
entanto, a quantidade limitada e o elevado custrimgiram o0 uso de goma
arabica para encapsulamento. Uma area de inveibigdigrnativa que esta cada
vez mais interessante é o desenvolvimento de ufme de baixo custo, ou
combinacdes de polimeros que sdo capazes de elarapsrmas com uma
eficiéncia maior ou igual a da goma arabica. Nestetexto, hidratos de
carbono, como amido e maltodextrina, tém evideczamo bons agentes de
encapsulagéo.

Nos subitens seguintes encontra-se uma descri¢é&o detalhada dos

materiais de parede usados neste trabalho.

2.4.3.1 Maltodextrinas

As maltodextrinas séo produtos parcialmente hisidibs do amido
formado de cadeias de D-glicose conectadas pordégar-(1,4) (SHAHIDI,
HAN, 1993). Sao produzidas por hidrélise acida,ireatica ou, ainda, pela
combinacdo de ambos os processos sobre 0 amidoGNKARIS, 1998). Os
hidrolisados sé@o descritos em relacdo a sua dexerqaivalente (DE), que é
uma medida do total do nimero de unidades-Deglicose anidro e esta ligada
ao seu grau de polimerizacdo (DP), ou seja, ao minte unidades
monoméricas em uma molécula de polimero, de forma QE=100/DP
(KENNEDY; KNILL; TAYLOR, 1995). Para serem chamadosle
maltodextrinas, eles devem ter dextrose equival@i menor que 20. Se o
DE é maior que 20, sdo chamados de xarope de &B8iitihHIDI; HAN, 1993).
Maltodextrinas de diferentes valores de DE témrelifees propriedades fisico-
quimicas, incluindo solubilidade, temperatura dagetamento e viscosidade
(KLINKERSORN et al., 2004).
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De maneira geral, as maltodextrinas sdo produtom dmixa
higroscopicidade, ndo apresentam sabor doce ensglaraente utilizadas para
melhorar o corpo dos produtos alimenticios. Jaawspes de milho apresentam
uma leve docura e maior capacidade de absorveradeidBE MILLER;
WHISTKER, 1996).

A maltodextrina é um dos principais materiais diécapao no processo
de secagem por atomizacdo, devido as suas casticterifisicas, tais como
solubilidade elevada e baixa viscosidade, mesmamduae encontram em
elevadas concentracfes de sélidos (CANO-CHAUCALet2805; GOUBET;
LE QUERE; VOILLEY, 1998; REINECCIUS, 1991).

Devido as vantagens que este material oferece, intuito de reduzir
custos elevados inerente da goma ardbica, a maltodetem sido investigada
como um substituto da goma arabica na formacdo melsées para
microencapsulacdo por meio de secagem por atomiZagdANDARAMAN;
REINECCIUS, 1986; KRISHNAN; BHOSALE; SINGHAL, 2005)

No estudo de microencapsulagéo de 6leo de sojamisturas de goma
ardbica com maltodextrinas de diferentes dextresgpsvalentes, McNamee,
O’Riordan e O’Sullivan (2001) confirmaram tal pdskilade ao observarem
gue a substituicdo de 50% de goma arabica por dexiiitnas nédo gerou
alteracdo significativa no didmetro das gotas dalsio de 6leo de soja e
resultou em um decréscimo pequeno na eficiénciaedeapsulacdo das
microcapsulas produzidas Epray drying

A principal desvantagem do uso de maltodextrina deficiéncia na
capacidade de emulsificacdo e a baixa retencaordpastos volateis (BUFFO;
REINECCIUS, 2000; REINECCIUS, 1988). Entretanto, aAdaraman e
Reineccius (1986) identificaram a importdncia domarfb de dextrose
equivalente (DE) na funcionalidade das maltodeainOs mesmos autores

verificaram que a retencdo de compostos volateigaede com o aumento do
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nimero de dextrose equivalente (DE) das maltodesriEssa melhoria ocorre
por meio da formacdo de superficie rigida ao redas particulas secas,
aumentando a retencdo de compostos volateis emadpsudevido a reducao da
permeabilidade da matriz da parede. Para essadfidal maltodextrinas com
maior peso molecular e baixo valor de dextrose vadgmte conferem maior
estabilidade fisica a matriz da parede (BAE; LHEO&).

Bae e Lee (2008) encapsularam 6leo de abacatesgray drying
usando, como agente encapsulante, a proteina daledeite isolada ou uma
combinacdo desta com a maltodextrina. Proprieddifsas, tais como
molhabilidade e densidade, foram melhoradas comnteato da concentracdo
de maltodextrina no sistema de parede, explicadapossivel formacao de uma
estrutura fisica mais compacta da matriz hidrafilic

Conforme citado anteriormente, a maltodextrinateitoboa capacidade
de retencdo de compostos volateis durante a secagenatomizacdo. No
entanto, Ré (1998) relata que a maltodextrina @xdp proteger os ingredientes
encapsulados da oxidacdo. Anandaraman e Reine(t@86) estudaram a
estabilidade e a protecdo dtavor de oleo de laranja encapsulado com
maltodextrina de diferentes dextroses equivalerssautores concluiram que
maltodextrinas com maior dextrose equivalente atanem protecéo ao Oleo de

laranja encapsulado.

2.4.3.2 Amido modificado

Amido e ingredientes a base de amido (amidos nuadid,
maltodextrinas,p-ciclodextrinas) sdo amplamente utilizados na itrdisde
alimentos, com a funcionalidade de reter e protegenpostos volateis. Estes
materiais podem agir como veiculos para encapsul@ntke aroma, substitutos
de gordura e também como estabilizadores de em{(N6EDENE et al., 2006).
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O amido é a principal substancia de reserva nastgadasuperiores,
fornecendo de 70% a 80% das calorias consumidashpehem. Os depdsitos
permanentes de amido nas plantas ocorrem tantdrgées de reserva quanto
em graos de cereais, como milho, arroz e trigo d¢ukr@rculos e raizes, como
batata e mandioca (LEONEL; CEREDA, 2002).

O mercado de amidos vem crescendo e se aperfe@ossl Ultimos
anos, levando a busca de produtos com caractesig&pecificas que atendam
as exigéncias da industria. A producédo de amidadifrcados € uma alternativa
que vem sendo desenvolvida ha algum tempo cometiabijde superar uma ou
mais limitacdes dos amidos e, assim, aumentarlidaate deste polimero nas
aplicacBes industriais (LEONEL; JACKEY; CEREDA, 89

As razdes que levam a modificacdo do amido inclueodificar as
caracteristicas de gelatinizacdo, diminuir a retdgcdo e a tendéncia das
pastas em formarem géis; aumentar a estabilidasipatas ao resfriamento e
descongelamento, a transparéncia das pastas oe gé&idesividade; melhorar a
textura das pastas ou géis e a formacdo de filméigjonar grupamentos
hidrofobicos e introduzir poder emulsificante (St al., 2006).

AlteracGes nas propriedades tecnoldgicas dos amialesm ser obtidas
por processos fisicos, tais como tratamento térnagposicdo a radiacdes ou
por processos quimicos nos quais se empregam teagepecificos para alterar
a estrutura das macromoléculas componentes do afanbém podem ser
empregados processos enzimaticos (SILVA et al.6R00

Dessa forma, muitos pesquisadores criaram novosriaiata base de
amido com o objetivo de melhorar a retencdo de aso(GLENN; STERN,
1999; GOLOVNYA; MISHARINA; TERENINA, 1998; THOMASATWELL,
1999). Zhao e Whistler (1994) mostraram que os @eagl granulos de amido
tém a capacidade de combinar potencialmente emaegferosas, quando secas

por atomizacdo, e com pequenas quantidades deeagentapsulantes, tais
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como proteinas ou uma ampla gama de polissacarfflensdo sollveis em
agua. Assim, a modificacdo de granulos de amido @@nzima amilase pode
criar uma estrutura altamente porosa.

A interacdo de compostos volateis com o amido moerer de duas
maneiras. Por um lado, as moléculas do compostoadizante rodeada pela
hélice-amilase, por meio de ligacdo hidrofébica,cénhecida como um
complexo de inclusdo. Por outro lado, podem hamtgracdes polares que
envolvem ligagBes de hidrogénio entre o grupo kitlra@la molécula de amido e
0 do componente aromatico (ARVISENET et al.,, 20BQUTBOUL et al.,
2002). Foi demonstrado que a amilase é capaz defaomplexos de inclusdo
com um amplo espectro de moléculas, como, por ekempmpostos de aroma
(ESCHER; NUESSLI; CONDE-PETIT, 2000; KUGE; TAKEMXES; SOLMS,
1986).

O amido modificado é, portanto, um agente encapgulmuito usado
pela excelente retencdo de volateis (acima de 93#p estabilizacdo da
emulsdo e a baixa viscosidade (ABURTO; TAVARES; MARCCI, 1998;
ARANCIBIA et al., 2011).

Igualmente, os amidos modificados tém baixa vistzakd, o que
permite seu uso em maiores concentracfes que a gaibica, e a melhor
retencdo de aromas. Por outro lado, segundo Raise¢t991), os amidos
modificados exercem pouca protecdo contra oxiddgéante a estocagem.

Na busca de um material substituto para a gomacarghra a reducéo
de custos, d@ational Starchand Chemical Corporatiodos Estados Unidos,
desenvolveu um amido modificado chamado Capsul®te Ematerial
corresponde a um amido de milho ceroso enzimaticemmodificado. A
modificacdo consiste em acrescentar um compongrglito - succinato de
octanil - o que, nas formulagbes, aumenta a capdeicd a estabilidade de

emulsbes. Em outras palavras, o Capsul®, tambénmecato por amido
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octenilsuccinato, é um derivado de amido obtida pdterificacdo do amido
com o acido octenilsuccinato anidro, resultandortgméo, em um amido
hidrofobicamente modificado (ABURTO; TAVARES; MARTLLI, 1998;
RUAN et al., 2009; WANG et al., 2011).

Por meio desta maodificacdo, a hidrofobicidade dtemitsuccinato é
introduzida e a hidrofilicidade do amido é mantid@omo resultado, este
derivado de amido tem sido relatado como um emdsite eficaz (WANG et
al.,, 2011) e é, portanto, utilizado preferencialteercomo um agente
encapsulante no processo de microencapsulacaovamals.

Assim, o amido modificado ou Capsul® (nome comérciem
capacidade de oferecer excelente propriedade ditautée para uma grande
variedade de mistura com volateis, como acidosograle cadeia curta, 6leos
essenciais citricos, 6leos vegetais e outros ato@® a funcéo estabilizadora
para o processo de secagem por atomizacdo. O amiddvlho modificado por
inclusdo de grupamento lipofilico tem se tornadosuilpstituto de proteinas e da
goma arabica, por custar, em média, trés vezes snesro usado em menor
guantidade (em peso), além de estar prontamenjordi€l (ABURTO;
TAVARES; MARTUCCI, 1998; FINOTELLI, 2002).

O amido modificado Capsul® também tem a capacidisldormar
emulsdes finas, com a formacdo de pelicula envtdygroporcionando boa
estabilidade para as mesmas. Estas caracterishicesm o Capsul® util na
maximizacdo da retencdo de materiais ativos noenlel na minimizacdo da
retencdo destes na superficie das microcapsulasecwgem por atomizacao
(CHUMPITAZ, 1995).

Dessa forma, a associacdo de polimeros hidrofiki¢os hidrofébicos
torna-se vantajosa e, portanto, € amplamente addizem muitos produtos
farmacéuticos e alimentares para a producédo depaidiculas (DALMORO et
al., 2012).
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2.5 Métodos de microencapsulacao

Atualmente, a quantidade de métodos de microenkzag@supatenteados
ascende a varias centenas e é previsivel que éssramcontinue crescendo a
medida que forem surgindo novos materiais encap®sdae novos principios
ativos que requeiram processamentos especificasapsma microencapsulagéo
(SUAVE et al.,, 2006). De acordo com Silva et al00@), o método de
encapsulacéo deve ser simples, reprodutivel, répifdeil de transpor a escala
industrial.

A selecdo do processo de microencapsulagdo é fwemdada nas
propriedades fisicas e quimicas da substancia atiltlamatriz (principalmente a
solubilidade) e na aplicacdo ou na finalidade dasaparticulas, no tamanho,
na textura, na forma da microparticula e no meoamide liberagdo do material
a ser encapsulado (BANSODE et al., 2010).

A encapsulacdo de ingredientes alimentares emzaeafpiode ser obtida
mediante varios processos, que estao subdivididamné&todos fisicos, quimicos
e fisico-quimicos (BANSODE et al., 2010; TIWARIat, 2010).

Entre os métodos fisicos, destacam-spray dryingo spray cooling o
spray chilling o leito fluidizado, a extrusao centrifuga com npldis orificios, a
cocristalizagdo e a liofilizagdo. Entre os métodoBnicos listam-se a incluséo
molecular e a polimerizacdo interfacial. Nos métodfisico-quimicos
encontram-se a coacervacao simples ou complexgasagdo por fase organica
e a emulsificacdo seguida de evaporacdo do so)vpuabeerizacdo em agente
formador de reticulacdo e envolvimento lipossomMBANTOS; FERREIRA,
GROSSO, 2000).

A diferenca entre os diferentes métodos baseiasenxolvimento ou
no aprisionamento do material a encapsular pelmtagencapsulante. Estas

microcapsulas podem atingir varias dimensbes, desiderdmetros até
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milimetros, e apresentar uma grande variedaderda$) consoante os métodos
e 0s materiais utilizados para produzi-las (DESMRK, 2005).

Suave et al. (2006) relatam que as grandes linetadds métodos de
microencapsulacéo séo os custos elevados de jpadeessamento, bem como a
falta de disponibilidade de determinados mategagapsulantes.

Cada processo de microencapsulacdo depende des \a@sjmectos,
contudo, o principio basico é comum a todos. O dréttéssico de formagédo de
microcdpsulas é caracterizado por uma parede pelastindo um recheio
apolar ou vice-versa. A imiscibilidade entre o costp ativo e a
solucdo/suspensédo do agente encapsulante € orquigeeformacéo inicial das
capsulas, pois a homogeneizacédo dessa misturalgeramulsdo na qual a fase
continua é composta do solvente com o agente afaafse a fase descontinua
€ 0 composto ativo (ALVIM, 2005).

De modo geral, ocorre a deposi¢cdo do agente erlaapsusobre o
agente a encapsular, seguindo uma série de ethmaaslmente, o agente
encapsulante é dissolvido ou fundido, encontramdioesestado liquido. Por sua
vez, 0 agente a encapsular pode estar presentgma €le particulas pequenas
(se for de natureza sélida) ou em gotas (se fonatareza liquida), ou até
mesmo na forma de gas. O material a encapsularlagacts num meio
apropriado e, posteriormente, sobre este se depwsigente encapsulante. Por
fim, 0 agente encapsulante sofre solidificacdoquiae, portanto, uma estrutura
gue é fixada por meio de calor, de ligacGes cruzadaretirada de solvente,
formando-se as microparticulas (VENKATESAN; MANAVAN;
VALLIAPPAN, 2009).
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2.6 Microencapsulacdo por atomizacgéo

Na microencapsulacdo de compostos alimenticioseagem por
atomizacéo ou, em ingléspray dryer €, sem davida, 0 método de encapsulacéo
mais utilizado na industria de alimentos (AHMEDag&t 2010; BORGES et al.,
2002; FUCHS et al., 2006; GHARSALLAOUI et al., 200fURUA-PAGOLA
et al., 2009; REINECCIUS, 2006; SHEFER; SHEFER,20BOUZA et al.,
2009, 2011) e tem sido amplamente utilizada pacamsulacdo de aromas
alimenticios (CHARVE; REINECCIUS, 2009; MADENE etl.,a 2006;
MURUA-PAGOLA et al., 2009; NESTERENKO et al., 201REINECCIUS,
1991, 2004; YOSHII et al.,, 2001), e, também, naapsualacdo de Oleos
essenciais (BARANAUSKIEN et al., 2006, 2007; BERISTAIN; GARCIA;
VERNON-CARTER, 2001; BYLAITE; VENSKUTONIS; MAPDPIEENE,
2001; REINECCIUS, 1988; YANG; XIAO; DING, 2009),ipcipalmente pelas
inlmeras vantagens que apresenta, nomeadament®absio de producao, as
variedades de matrizes encapsulantes, a boa retdacéompostos volateis, a
boa estabilidade dos encapsulados e a producdcamya éscala em modo
continuo (DESOBRY; DEBEAUFORT, 2011; REINECCIUS3889%.

O processo de secagem por atomizacdo consistemsfairmacéo de
produtos que se encontram no estado liquido erfcplag sélidas por meio de
um agente dessecante (ar quente) (RE, 1998).

No processo de encapsulacéo por atomizacdo, aésalast encapsular
€ homogeneamente dispersa ou dissolvida em umegésciquosa ou dispersao
gue contém o agente encapsulante, sendo o sistemaado em uma corrente
de ar quente. Posteriormente, ocorre a evaporagasoldente, obtendo-se a
rapida solidificagdo das goticulas. Esta técnicseiaase no bombeamento da
solucdo até ao atomizador, no qual é aspergidarnzafde névoa de goticulas

(spray), até a cAmara de secagem. Neste compartimente @evaporacdo do
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solvente (secagem pelo ar quente), em que as liguatas passam a particulas
sélidas secas que, depois, sdo recolhidas no ei@onem outro sistema de
coleta de p6 (SOOTTITANTAWAT et al, 2005). Na HFigu3 ilustra-se
esquematicamente o processo de microencapsulac8prpg drying

Etapa 1
Atomizacdo
ED | | Atomjzador
Etapa 2
Entrada de 7i\s Contacto spray — ar
ar aquecido Etapa 3
prarsevre i —
Evaporacao
— ) o solvente, Ciclone
! Camara de
secagem

Solucdo
Suspensido

x Particulas
Emulsdo a
| = :l
-

Etapa 4
Separac¢do do produto

Figura 3 Esquema das principais etapas envolvidas processo de
microencapsulacao pepray drying Adaptado de Ré (2006)

A utilizacdo de calor pode ser considerada um iveoiente, capaz de
afetar as propriedades dos compostos termossensiyaer seja o agente
encapsulado, quer seja 0 agente encapsulante. fdot@na relacdo elevada
entre a superficie/volume das particulas promova uapida evaporacdo do
solvente. Nestas circunstancias, o tempo de exjmsigs particulas ao calor é
reduzido (geralmente, poucos segundos) e a teroperato nudcleo nao
ultrapassa os 100 °C, o que reduz a probabilidedecdrrerem alteractes
indesejaveis em compostos termossensiveis (FIiQUI@WNCHEDI; CONTE,
1995).
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L~

Ar quente * A Produto atomizado em micro-gotas

Disco atomizador Temperatura de entrada Temperatura de saida

0 sdlido se A evaporacao Sdlido seco logo_
aglomera no esférica do solvente apos a vaporizagao
Salvents centro da produz frigorias do solvente ja
particula. centripetas pronto para ser
Ar de secagem resfriando o solido coletado.

e protegendo do
choque térmico.
Sdlido

Segundo o tamanho da camara de secagem as fases 1, 2 e 3 se completam em nao mais de 4 segundos

Figura 4 Etapas da secagem por atomizagdo. Adapa@pottitantawat et al.
(2005)

Por atomizacdo podem se formar microcdpsulas ouoesferas,
conforme o composto ativo esté disperso ou digdolua solucdo de polimero.
As principais variaveis do processo de secagenspay dryingsdo de ordem
operacional, como a temperatura do ar de entraddda, o padrdo do fluxo de
ar, a distribuicdo de temperatura e de umidadetempo de residéncia, e de
ordem estrutural, como a geometria da cAmara oadth atomizador (KISSEL
et al., 2006; RE, 1998).

Quanto as caracteristicas relativas ao fluido aadud, especial atencao
€ dada & viscosidade, a solubilidade e a estaddidada
solucdo/suspensao/emulséo formada (FRASCARELL,2G12).

A eficiéncia de encapsulacdo varia, normalment&eern0% e 85%,
independentemente dos parametros do processo (SHiVAl., 2003). Nesse
processo, tanto os compostos ativos hidrossollo@i® lipossolliveis podem

ser encapsulados (FUCHS et al., 2006). Assim, odoéde atomizacdo permite
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obter elevada eficiéncia de encapsulacao, o teragmeparacéo é reduzido e é
possivel obter liberacdo gradual dos compostosé&ticns.

Segundo Santos, Ferreira e Grosso (2000), essessma@presenta
outras vantagens sobre os outros métodos, commpsguades e a qualidade
do produto sdo mais eficientemente controladasempoder usados produtos
sensiveis ao calor, ha possibilidade de grandekipbes em operacdo continua
com equipamento simples, h4 a producéo de padicelativamente uniformes
e esféricas, e o baixo custo do processo.

De acordo com Silva et al. (2003), a desvantagematdaizacdo no
processo de microencapsulacdo é a elevada forrdecilaras devido a ligagdes
intermoleculares entre as cadeias poliméricas acapacidade da forca de

atomizacdo em quebrar o liquido em gotas.
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RESUMO

O presente trabalho foi realizado com o objetivo eudar a
microencapsulacdo de bioaroma de queijo suico pmib e secagem por
atomizacdo. O permeado de soro fermentado (biodrgmnaeduzido por
Propionibacterium freudenreichfioi caracterizado e, posteriormente, utilizado
como encapsulado no processo de microencapsulacdngio da secagem por
atomizacdo. Os efeitos da temperatura do ar degeeca(Ti) e das
concentracbes de amido modificado (%MS) foram adak empregando-se a
metodologia de superficie de resposta, a fim déaavas propriedades fisicas,
quimicas e morfolégicas das diferentes microcapspl@duzidas. A analise
reolégica das suspensfes elaboradas nas diferemtegntracdes de amido
modificado em combinacdo com maltodextrina mostigue o modelo
newtoniano foi mais adequado para descrever astedsiicas de fluxo.
Verificou-se que a maior retencdo dos acidos acdi@ropiénico foi obtida
com temperatura de entrada de ar e concentracdandéo modificado
intermediarios (175 °C e 50% MS), e os valoreseexts das varidveis
conduziram a baixas retencdes. Valores mais bal@asnidades e atividade de
agua foram obtidos quando se utilizou 50% de ammdaodificado e a
temperatura foi influente positivamente apenas tieidade de agua das
microcdpsulas. A densidade aparente e o didmetdionaias particulas foram
influenciados positivamente pela concentracdo déd@anmodificado e a
interacdo entre temperatura do ar e concentrac@mi#o foi influente apenas
para o diametro médio das microcapsulas. A morfalogas particulas
apresentou formato esférico com didmetros variaglose micrometros e
milimetros.

Palavras-chave: Aroma. Permeado de Soro. Encapsusgray dryer
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ABSTRACT

The study aimed evaluate the microencapsulatiorSwfss cheese
bioaroma through spray drying. The fermented wheymgate (bioaroma)
produced byPropionibacterium freudenreichivas characterized, and this was
used as active for microencapsulation process spray drying. The effect of
inlet air temperature drying (Ti), and modified rsta concentrations (% MS)
were evaluated using the response surface mettgdtdaxamine the physical,
chemical and morphological properties of variousrotapsules produced. The
rheological analysis of suspensions prepared witflerdnt concentrations of
modified starch in maltodextrin combination showtleat Newtonian model was
the appropriate to describe the characteristiddowf. It was found that greater
retention of acetic and propionic acids was obthiwéh intermediate air inlet
temperature and modified starch concentrations (X7550% MS), and the
extreme values of the variables resulted low ra&iest Lower values of
moisture and water activity were obtained with 56Bmnodified starch, and the
temperature influenced positively only in waterivtt of the microcapsules.
The bulk density and average particle diameter wesiively influenced by the
concentration of modified starch, and interactidnaim inlet temperature and
starch concentration only influenced in the averadiameter of the
microcapsules. The morphology of the particles Isatherical shape with
diameters varying between microns and millimeters.

Keywords: Flavor. Whey permeate. Encapsulationagpryer.
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1 INTRODUCAO

A qualidade de produtos lacteos fermentados é, esndg parte,
determinada pela percepcao sensorial originada@idesacarboxilicos, os quais
constituem importantes compostos presentes em snalimentos, como, por
exemplo, nos queijos suicos. Diversos estudos (AMYSOU et al., 2006;
BACHMANN et al., 2011; SOUZA et al., 2008, 2011; [KEIRA et al., 2004;
THIERRY et al.,, 2004) mostram que os acidos caflomsl de cadeia curta
(propidnico, acético e latico) sdo produzidos poeianda fermentacao
propiénica Propionibacterium freudenreichS-1), os quais conferem aromas
naturais de queijos tipo suico.

A producdo industrial de acido propibnico é rea&aquase
exclusivamente por via petroguimica, mas a ferngdiatanicrobiana tem sido
utilizada como processo alternativo para a prodwigste 4cido a partir de
recursos renovaveis (PAIK; GLATZ, 1994). O permead® soro € um
subproduto da industria de laticinios rico em laef®ais minerais e vitaminas, e
devido a sua composicao quimica, algumas pesquosdismaram a viabilidade
da sua utilizagdo como substrato de baixo custandgrocesso fermentativo
para a producao de &cidos carboxilicos de caddia (@OLOMBAN; ROGER;
BOYAVAL, 1993; SOUZA et al., 2011; TEIXEIRA et aR004).

Os acidos carboxilicos de cadeia curta constituera das principais
classes de aromas naturais, mas, devido a suaezrmtguimica, sdo muito
suscetiveis a volatilizacdo, além de serem indgdaeiar, a luz, a umidade e a
temperaturas elevadas que, eventualmente, altaramsopriedades fisicas e
quimicas, diminuindo sua qualidade. Seu uso, pmrtaagquer um processo de

conservacao adicional, a fim de minimizar possipeislas para o0 ambiente.
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Dessa forma, o método de microencapsulacdo porgesmcapor
atomizacdo tem sido proposto a fim de aumentar da Vitil de varios
componentes alimenticios (AHMED et al., 2010; BORSGE al., 2002; FUCHS
et al., 2006; GHARSALLAOUI et al., 2007; MURUA-PAG® et al., 20009;
REINECCIUS, 2006; SHEFER; SHEFER, 2003; SOUZA et 2009, 2011)
além de evitar perdas inerentes a alta volatiliddole compostos aromaticos
(CHARVE; REINECCIUS, 2009; COSTA et al., 2013; MARNE et al., 2006;
MURUA-PAGOLA et al., 2009; NESTERENKO et al., 20IREINECCIUS,
1991, 2004; YOSHII et al., 2001).

O método de secagem por atomizacao é bastantegadpreo processo
de microencapsulacdo devido as elevadas temperafgsociadas ao curto
tempo de residéncia do produto na cAmera de secqgemesultam na elevada
taxa de evaporacgdo, e gera produtos de alta qdalidam baixo contetdo de
umidade, facilidade no transporte, além de propoasi protecdo contra a luz, a
umidade, o calor e os microrganismos (COSTA et28i1,2; LEIMANN et al.,
2009; MURUA-PAGOLA et al., 2009).

O processo de microencapsulacédo de aromas benidmdede resultar
em um pd que apresenta um conteddo minimo de cdoosp@omaticos
superficiais sobre as particulas e maxima reterdgioaromas no nucleo
(JAFARI et al., 2008).

Varios aditivos, incluindo amidos (milho, mandioeaarroz), amidos
modificados (MS), maltodextrinas (MA), goma arab{gés), ciclodextrinas e
xaropes de milho, sdo, muitas vezes, adicionadoalanentos para minimizar a
perda do composto ativo, além de atuar como ageatdgesncapsulacdo, de
maneira a melhorar ou modificar a composicao figigionica de um produto
(SOUZA; BASSANI; SCHAPOVAL, 2007). Os agentes deagsulacdo podem
ser utilizados sozinhos ou em combinagéo, e a ceigfm ideal é definida de
acordo com cada situacao especifica (FERNANDES; GI®XD; OLIVEIRA,
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2012). A selecdo ideal dos encapsulantes associados técnicas de
microencapsulagédo é valiosa para minimizar a pdedaomposto volatil, tais
como os acidos organicos de cadeia curta, e aummificacdo é especialmente
importante na determinacéo da eficiéncia da micagsulacao.

Carboidratos, tais como os amidos modificados (El®)altodextrinas
(MA), tém sido indicados como bons agentes de eutagio, e MA € um dos
materiais de maior aplicacdo no processo de secpgempulverizacdo, devido
as suas caracteristicas fisicas que apresentaradalesolubilidade e baixa
viscosidade em concentracfes elevadas de solidaBIQECHAUCA et al.,
2005; GOUBET; LE QUERE; VOILLEY, 1998; REINECCIUY,991). No
entanto, a maioria desses encapsulantes, sozinfAosiem as propriedades
interfaciais necessarias para garantir uma boeeéi@ de microencapsulacéo e,
por isso, séo frequentemente associados com autteriais de encapsulacdo
(YOSHII et al., 2001).

Dessa maneira, o estudo dos efeitos da concentilags&dncapsulantes e
das variaveis de processo sobre as propriedadessfislo pds facilita a
identificacdo das condi¢des otimizadas do processo.

O presente trabalho foi realizado com o objetivo eudar a
microencapsulacdo de bioaroma de queijo suico paib e secagem por
atomizacdo. O permeado de soro fermentado (biogrgmnaduzido por
Propionibacterium freudenreichfioi caracterizado e, posteriormente, utilizado
como ativo no processo de microencapsulacdo poo rdai secagem por
atomizacdo. Os efeitos da temperatura do ar dgeecfli) e da concentracéo
de amido modificado (MS) foram avaliados empregassel@ metodologia de
superficie de resposta, a fim de avaliar as prdades fisicas, quimicas e

morfolégicas das diferentes microcapsulas prodszida
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2 MATERIAL E METODOS
2.1 Materiais

Para o processo fermentativo, o soro ultrafilfrgeermeado de soro) foi
doado pela empresa Polenghi, situada em Sé&o Videntéinas, MG, Brasil. A
cultura comercialPropionibacterium freudenreichiPS-1 foi fornecida pela
Christian Hansen A/S.

No processo de microencapsulacdo, a matriz foi ostap por
maltodextrina GLOBE® 1920 - 20 dextrose equivalesteamido modificado
(Capsul - Snow Flake® E6131), ambos cedidos pelan ®voducts, Mogi-

Guacu, Brasil.

2.2 Métodos

Para uma melhor elucidacdo das etapas realizad#hs trabalho, na

Figura 1 apresentam-se as etapas de realizac@otiddxtiho.
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Permeado de Soro

s

Fermentagao

-

Permeado de Soro Fermentado Composigio Centesimal
(Bioaroma) Composigio de Acidos Graxos

-

Planejamento Experimental

-

Preparo da Suspensao [> Composicio Reologica

@

Microencapsulacio por
Atomizacio

@

Microcapsulas de bioaroma

Caracterizacéo Fisica,
Quimica ¢ Morfolégica

Figural Diagrama de fluxo das etapas de execuggdie ttabalho

2.3 Producéo de bioaroma

O permeado de soro foi filtrado a vacuo, com pélbed, para a retirada
das micelas e a homogeneizacao da matéria-prinmd @o permeado filtrado
foi ajustado a 7,0, com NaOH 0,1 N, antes de smvilado.

A ativacdo do microrganismo liofilizado foi feitanetubo de ensaio

contendo caldo lactato a 30 °C, em incubadora. Ap#s dias, o meio foi
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transferido para erlenmeyer contendo caldo lagatovamente incubado, a 30
°C, por mais trés dias, obtendo-se o volume e aetdracdo necessarios do
in6culo. Em seguida, foi realizada a fermentacdd,8elitros de permeado de
soro adicionado de extrato de levedura a 1% m/vbarreator TEC-BIO
modelo 7,5 sem agitacdo. Antes da inoculacdo, dgphteio de fermentacao foi
ajustado para 7,0 e autoclavado. A quantidade @wuio foi de 10% v/v e a
fermentacao foi conduzida a 30 °C, durante 168shidZ, 2010; LUZ et al.,
20009).
O permeado de soro fermentado (bicaroma de queijoo)s foi

caracterizado por meio de andlises fisicas e qaérécem seguida, foi utilizado

como ativo para o processo de microencapsulacasppay dryer

2.4 Caracterizacao do permeado de soro fermentado

As andlises de caracterizacao fisica e quimicarfaemlizadas com o
permeado de soro lacteo fermentado antes do prdpasuospensao. As analises
empregadas foram determinacao de sélidos soluveisis, pH, acidez, teor de
gorduras, cinzas, proteinas e densidade apareste@rminadas no Laboratério
de Bioquimica de Alimentos da UFLA/DCA, e quantfj@o dos acidos
organicos realizada no Laboratério de Solos e bAdride Plantas da Empresa
de Pesquisa Agropecuaria de Minas Gerais/Epamiglitado na Unidade
Regional Sul de Minas, em Lavras, Minas Gerais.

2.4.1 Sélidos sollveis

A determinacéo de sodlidos soluveis foi feita pdratemetria segundo o
método 932.12, da Association of Oficial Analyti€themists - AOAC (1997)
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com o uso do refratbmetro digital da marca ATAGO-FR. Os resultados

foram expressos em °Brix.

2.4.2 Sélidos totais

Os solidos totais foram determinados pelo métodwigeétrico, por
meio da secagem da amostra em estufa a vacuo,’@,=té peso constante
(AOAC, 1998).

2.4.3 pH

O pH foi determinado pela leitura direta do sobdamée em
potencidmetro digital de bancada modelo FT-401ldeferminacéo foi feita
segundo a metodologia da AOAC (1998).

2.4.4 Acidez total

A acidez total foi determinada por titulometriapthidréxido de sédio
0,1 N, segundo a metodologia da AOAC (1998). O netde determinacéo de
acidez total consiste na neutralizacao dos acatastpresentes na amostra, pela
base. A acidez total foi expressa em percentualacidos totais (acido
propibnico, acético e latico (g de acidos totai8/. da amostra).

2.4.5 Gordura
O método baseia-se na separacao e na quantifidagi@rdura por meio

do tratamento da amostra com &acido sulfurico eofl@mamilico. O &acido

dissolve as proteinas que se encontram ligadas r@urgg diminuindo a
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viscosidade do meio, aumentando a densidade daafpsesa e fundindo a
gordura, devido a liberacdo de calor provenienteedgdo, o que favorece a
separacdo da gordura pelo extrator (alcool isoemiliA leitura foi feita em
escala graduada do butirdbmetro, apés centrifugaciitersdo em banho-maria
(INSTITUTO ADOLFO LUTZ, 2005).

2.4.6 Cinzas

Apés a dessecagdo, a amostra foi submetida a iacE®
(aproximadamente 550 °C). Dessa forma, a fracddnizg da amostra
volatiliza-se sob a forma de diéxido de carbongwaapermanecendo as cinzas
no recipiente, que sdo uma estimativa do teor aenaiis da amostra (AOAC,
1998).

2.4.7 Proteinas

As proteinas foram determinadas pelo método KjélgRBAC, 1998),
0 qual determina o N total da amostra que, ao sdtipticado pelo fator 6,25,

apresenta o valor em percentagem da proteina bruta.

2.4.8 Densidade aparente

A determinacdo da densidade aparente foi feitazamilo-se um
picndmetro de 25 mL e tolueno como solvente. Cetodufoi escolhido devido a
sua baixa tendéncia a penetrar pelos poros paterior das particulas. A massa

de amostra utilizada em cada determinacéo foigtexamadamente, 10,00 g.
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2.4.9 Quantificacdo dos acidos organicos

A quantificacdo dos acidos organicos foi realizadameio da injecdo
direta no cromatégrafo liquido de alta eficiendd AE). O cromatégrafo da
marca Schimadzu tem sistema de deteccdo por adanjeodos (modelo SPD-
M10A). A coluna utilizada foi de excluséo i6nicaifBhdzu, modelo Shim-Pack
SCR-101H, 7,9 mm x 30 cm e pré-coluna modelo ShkaokBSCR-101H, 4,0
mm X 5 cm, operada a temperatura de 50 °C, utdipeda realizar a separacao
cromatografica. Os &cidos hidrossoluveis foramdelsiicom 100 mM de acido
perclérico grau HPLC (Merk®) em uma taxa de fluxo@8 mL/min. Os acidos
foram detectados via UV (absorbancia 210 nm). Atileacédo dos acidos foi
feita por comparacdo com tempos de retencédo dast@®@om 0s respectivos
padrbes dos acidos acético, latico e propidnicau¢tPLC, Sigma — Aldrich), e

a quantificacao foi feita por meio de curva arciti

2.5 Microencapsulagdo

2.5.1 Planejamento experimental

O delineamento composto central rotacional (DCGRUfilizado para
realizar os ensaios de microencapsulacdo de peom#adsoro fermentado,
através de um fatoriaf Zompleto, com 3 pontos fatoriais (niveis +1), licgta
no ponto central (nivel 0) e 4 pontos axiais (t},,&dtalizando 11 ensaios.

As variaveis independentes foram temperatura dideaentrada (Ti) e
concentracdo de amido modificado (MS), e as vasawependentes ou
respostas foram retencdo de Acidos organicos, dajidatividade de éagua,
densidade e diametro médio das particulas. A matdzplanejamento é

apresentada na Tabela 1, em variaveis codificadea®
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Os dados experimentais obtidos foram analisadosneio do método
de superficie de resposta, utilizando-se a Equéthpolinomial de segunda
ordem (KHURI; CORNELL, 1996)

k b k-1 &
Y=[ + Z.ﬁf ¥+ Z Bis }‘E + Z E Bijx:x;
i=o i=0 i=1 j=i+d D

em que Y é a variavel resposta (retencdo de Aadimigénicos, umidade,
atividade de &gua, densidade e didmetro médio adiyas); xe ¥ sdo as
variaveis independentes codificadgggé constante; € o coeficiente lineaf; é

o coeficiente quadraticdl; € o coeficiente da interacdo e k € o numero de

fatores.

Tabela 1 Delineamento composto central rotaciomé#izado nos ensaios de
microencapsulacdo de bioaroma de queijo suico

Ensaio Variavel codificada Variavel real
Ti MS Ti (°C) MS (%)
1 -1 -1 170 14,5
2 +1 -1 180 14,5
3 -1 +1 170 85,5
4 +1 +1 180 85,5
5 -1,41 0 163 50
6 1,41 0 187 50
7 0 -1,41 175 0
8 0 +1,41 175 100
9 0 0 175 50
10 0 0 175 50
11 0 0 175 50
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As variaveis resposta foram analisadas no progfstatistica (StatSoft,
Tulsa, OK, EUA), utilizando-se o delineamento costpacentral rotacional. O
pacote Statistica foi utilizado para a andliseadgassédo e a analise de variancia
(ANOVA), e as superficies de resposta foram dedeitas por meio da
equacdo polinomial quadratica obtida a partir ddise de regressao.

Os ensaios foram realizados visando avaliar ogoefalas variaveis
dependentes e, por meio de modelagem linear e &icadrotimizar o processo
de microencapsulagdo pela metodologia de superfigeresposta (BARROS
NETO; SCARMINO; BRUNS, 1996; RODRIGUES; IEMMA, 2009

2.5.2 Preparo da suspenséao

A suspenséo caracterizada com 5,0 % de sélidas foteelaborada na
relacdo tipica entre encapsulantes e nlcleo de p&fg todos os ensaios,
conforme descrito por Azeredo (2005) e Depypewd. €2003), que preconizam
esta relacdo entre material de parede e nlcleoquanpostos aromaticos. O
amido modificado foi utilizado em combinacdo comatodextrina (20DE) e a
porcentagem dos dois encapsulantes empregadosdanensaio foi totalizada
em 100%.

A hidratac@o dos encapsulantes foi feita em 100delagua destilada,
durante 24 horas. Apods dissolugdo completa dos peatamtes, foram
adicionados 100 mL de permeado fermentado a temuparale 15 °C e

homogeneizado manualmente até obter uma suspeniségénea.

2.5.3 Caracterizacéo reolégica da suspensao

O comportamento reolégico das amostras foi deteairutilizando-se

um redmetro rotacional de cilindros concéndricoodRfied DVIII Ultra
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(Brookfied Engineering Laboratories, Stoughton, JSAsando-se adaptador
para pequenas amostras 13R/RP (19,05 mm de didmeprofundidade de
64,77 mm, Brookfied Engineering Laboratories, Shiag, USA) e sensor de
cisalhamento coaxial SC4-18/13R (17,48 mm de di@met 35,53 mm de
comprimento; Brookfied Engineering Laboratories,oughton, USA). As
amostras foram analisadas a temperatura de 19,7€0d submetidas a uma
rampa crescente de taxa de deformacédo que vamearthente de 171,6 a 316,8
s! nos primeiros 4,0 minutos (curva ascendentejoemeu para 171,6"s nos
4,0 minutos seguintes (curva descendente), comtiabjele verificar a
existéncia de tixotropismo. A velocidade rotacicaainentou de 130 a 240 rpm,
aumentando 0,45 rpm a cada segundo. O volume dstramutilizado foi de 6,7
mL.

Os dados experimentais de tenséo de cisalhaméeaxa ee deformagéo
foram ajustados aos modelos de Casson, Lei da ®at&ingham e Herschel-
Bulkley, por meio do software Rheocalc® 32 (versEb-1). Porém, para a
obtencdo dos parametros reolégicos e para a desgad do seu
comportamento, utilizou-se o modelo Lei da Poté(Eguacao 2).

=k ()" )

em queT ¢ a tensdo de cisalhamento (F%)¢ o indice de consisténcia (Pa.s);

) é a taxa de deformacdo’(se n é o indice de comportamento do fluido

(adimensional).
2.5.4 Microencapsulacao por atomizacao

A suspensdo obtida foi microencapsulada em um eecaor

atomizacdo de bancada da marca Labmaq do BraglelmMSD 1.0 (Ribeirdo
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Preto, SP, Brasil) e bico duplo fluido com abertdeal,2 x 16 m, vazédo de
alimentacéo de 2,97 x 10n° s e vaz&o do ar de entrada de 5,8 % ad s*. A
pressdo do ar comprimido para o fluxo da pulvefiedpi ajustado a 239,4 Pa
(COSTA et al, 2013). As microcapsulas obtidas rfor@stocadas sob
refrigeracdo (4 a 7 °C), em frascos de vidro amimmlados e protegidos da

passagem de luz e permeacdo de gases até andfitesopes.

2.6 Caracterizagdo das microcapsulas de bioaroma dgieijo suico

As microcapsulas de bioaroma de queijo suico piddazforam
caracterizadas por meio das analises de retencacidies organicos (acético,
propidnico e latico), atividade de agua, umidadmsitade aparente, diametro

médio e distribuicdo do tamanho, e morfologia datiqulas.

2.6.1 Retencdo dos acidos orgéanicos

A extracdo do recheio das microcapsulas foi feitlizando-se 1 g de
amostra em 10 mL de agua destilada, seguida defagatdo (centrifuga de
Gerber), durante 3 minutos. A fase inferior foi cdetada e utilizou-se a fase
superior para analises cromatograficas, conformmdotbgia apresentada no
item 2.5.2.

A retencdo dos acidos propibnico, acético e dafm calculada de

acordo com a Equacéo 3.

Acidos totais

Acidos iniciais
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em que “acidos iniciais” sdo a concentracdo dago&ocorganicos no permeado
de soro fermentado antes ao processo de microetagfs e “acidos totais”

sédo a concentracdo de acidos nas microparticulas.

2.6.2 Atividade de agua

A atividade de agua (Aw) foi mensurada por meideitura direta no
equipamento Aqualab, modelo CX-2 (Decagon Devices, IPullman, WA),

com temperatura controlada de 25+0,5 °C.

2.6.3 Umidade

O conteudo de umidade das microcapsulas (basg féaeterminado
por meio do método gravimétrico, a temperaturaGfe®C, até obtencéo de peso
constante (AOAC, 2000).

2.6.4 Densidade aparente

A densidade aparente das microcapsulas foi meukdta método do
picnémetro, usando tolueno como solvente. A dedsidai calculada por meio
do peso total das microcépsulas dividido pelo veluatal (BHANDARI et al.,
1992).

2.6.5 Diametro médio e distribuicdo de tamanho dagzarticulas

As analises de didmetro médio e distribuicdo detdo das particulas
foram realizadas no Instituto de Mecénica da Usidade Federal de Itajuba
(UNIFELI).
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O didmetro médio e a distribuicdo de tamanho miaticulas foram
determinados por meio do método de espalhamenrt@d®mm difracdo de laser
no equipamento Mastersizer 2000, modelo Hydro 2000 (Malvern
Instruments, Malvern, UK). Uma pequena amostradfpsuspensa em alcool
isopropilico PA (Synth) como meio dispersante, agitacao, e a distribuicédo do
tamanho das particulas foi monitorizada durante caeldicdo sucessiva, até que
as leituras tornassem constantes. O diametro métlimétrico (d 5) foi medido
e a distribuicdo do tamanho das particulas do peanjsfoi calculada de acordo

com a Equacéo (3).
span = (dsg-dyo)/dzo 3)

em que b, dso € do correspondem ao diametro médio equivalente a 90%, e
10% do volume cumulativo, respectivamente.

2.6.6 Andalise microestrutural

A morfologia das particulas foi avaliada, por meie microscopia
eletrbnica de varredura (MEV), no Laboratério decidscopia Eletrénica e
Anadlise Ultraestrutural do Departamento de Fitologia da Universidade
Federal de Lavras. Os pés foram fixados em umaditasiva dupla-face,
montada em bases com 1 cm de diametro e 1 cmuda,akvestidos com ouro
sob vacuo e examinados no microscoépio eletréniccadedura da marca MEV
1430 VP - LEO (Microscopia Eletronica Ltd., Camigeg UK). O microscépio
foi operado a 20 kV com amplia¢gBes de 900-1.200.
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3 RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1 Caracterizacgéo fisica e quimica do permeado gero fermentado
Na Tabela 2 mostram-se os resultados obtidos daasgigdio centesimal

do permeado de soro lacteo fermentado (bioaromguego suico) utilizado

como composto ativo para 0 processo de microenlzagdsu

Tabela 2 Composicao fisica e quimica do bioaromgudgo suico.

Parametros Valores
Sdlidos solaveis (%) 3,68
Sdlidos totais (%) 5,00
Extrato etéreo (%) 0,00
Proteina (%) 0,72
Cinza 0,44
Acidez (°D) 49,00
pH 4,57
Densidade (kg i) 1,01
Acido latico (g/L) 0,00
Acido acético (g/L) 0,80
Acido propionico (g/L) 2,20

Um dos passos chave na encapsulacaspay dryingde aromas é o
preparo da suspensdo de alimentagdo. Essa susmamsdibui um importante
parametro na determinacao da retencdo de volatiasgeantidade de ativo na
superficie do po6 final encapsulado. Para a formagdédosuspensdo sao
significativos alguns parametros, como teor dedsélitotais, quantificacdo dos
componentes ativos, viscosidade e método de prelaasospenséo (JAFARI et

al., 2008).
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A porcentagem de sélidos totais apresentadas nmeagilo de soro
fermentado (5,00%) foi determinante para a etapfmmeulacdo da suspensao.
Segundo Azeredo (2005), quanto maior o teor deda@®lda emulsdo a ser
atomizada, menor o tempo necessario para a formdgfocapsulas, o que
favorece a retencéo dos volateis. De acordo comeReius (2004), a retencéo
de aromas alcan¢a maiores valores quando se emgitegantelddo de solidos
e quando se tem alta viscosidade na emulsdo, mpetaturas de entrada entre
160 e 210 °C e temperatura de saida maior que@0D€ acordo com Jafari et
al. (2008), o aumento da concentracdo de solidasaravel até um ponto em
gue é relevante para a obtencdo de uma viscositiaok

Teixeira et al. (2004) caracterizaram amostrasaten@ado de soro de
queijo mussarela, obtendo 4,02%, 0,063%, 6,20, 1%18%, 0,38% e 0,39%,
para lactose, proteina, pH, acidez, solidos totaigizas e gordura,
respectivamente. Cunha et al. (2002), ao realizagencaracterizacdo de
permeado de leite desnatado pasteurizado, obtiyecamo resultados para
lactose, proteina, solidos totais, cinzas e gordaases de 4,5%, 0,36%, 5,30%,
0,44% e 0,0%, respectivamente. Domingues et aP9)l®elataram, para as
analises de lactose, proteina, sélidos totaisasimzgordura, na caracterizacao
de soro de queijo, teores iguais a 4,66%, 0,02%%5,0,50% e 0,0%,
repectivamente. Luz (2010) caracterizou permeadcsate de queijo para
producéo de bioaromas por fermentacdo propiénigmcentrou teor de lactose
entre 3% e 5%; solidos totais, entre 4% e 5,5%zasinentre 0,15% e 0,50%;
gorduras com valor maximo de 0,4%; proteinas ebdé% e 0,4% e acidos
totais equivalentes a 0,9 g/L.

Considerando que o permeado de soro pode ser gatenle varios
processos (tipo de queijo), utilizando diferentgos de leite (desnatado ou
integral), os resultados ndo variaram muito, coamdo permeado de soro e

permeado de soro fermentado (bioaroma), indepeaddmttipo de permeado
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obtido e caracterizado. Portanto, observou-se gpeeesso fermentativo ndo
influenciou os paradmetros avaliados, exceto pasitisende acidos organicos.

Por meio da analise cromatografica, verificou-se quacido latico foi
consumido pelas bactérias propidnicas durante @epsw fermentacdo do
permeado de soro, obtendo-se concentracdo nuleidielatico no permeado de
soro fermentado. Concomitantemente ao processo efg¢ativo, foram
produzidos os acidos acético e propidnico, nasardrecdes respectivas de 0,80
g/L e 2,20 g/L, valores representativos e utilizadmmo referéncia para

guantificar a eficiéncia do processo de microendagao.

3.2 Caracterizagéo reolégica das suspensdes

Na Tabela 3 apresentam-se os valores de “n”, “I€5 eoeficientes de
correlacéo (R obtidos por meio do ajuste ndo linear do modeloLdi da
Poténcia. A analise reolégica das suspensdes alid®rnas diferentes
concentracfes de amido modificado e maltodextrimstmu que o modelo
matematico mais adequado para descrever as céstcter de fluxo foi o
modelo newtoniano, em que a viscosidade é constantéuncdo da taxa de
deformacao. Este comportamento pode ser confirrpelds valores de n (indice
de comportamento do fluido) proximos da unidadetidob em todas as

suspensdes formuladas.
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Tabela 3 Estimativas dos parametros da Lei da Piatépara viscosidade
aparente da suspensdo (M) nas diferentes condmgrale amido
modificado (MS) e maltodextrina (MA)

MS (%) MA (%) n K R (%)

0 100 0,90% 9,5 99,4

14,5 85,5 0,862° 6,238° 99,0

50 50 0,817 6,76 E° 99,5

85,5 14,5 0,855" 7,015 99,5

100 0 0,89¢ 4,91% 99,7
E - 0,00074 2,54 -

Valores seguidos de letras diferentes na mesmaaalifierem entre si (p<0,05)
E: erro relativo médio

Resultados semelhantes foram obtidos por Frasedrali (2012), que
caracterizaram emulsGes de Oleo de café e gomdcar&omo fluidos
newtonianos. Tonon, Grosso e Hubinger (2011) aeatiaemulsdes contendo
Oleo de linhaca e goma ardbica, e também caraateniz as emulsdes como
fluidos newtonianos, observando que a viscosidapareate da emulsdo
aumentou com o aumento do teor de solidos e cominmanudcdo da
concentracdo do 6leo. O mesmo comportamento fareado por Bae e Lee
(2008), em emulsdes contendo Gleo de abacate,daattina e isolado proteico
de soro.

Os reogramas das suspens@es foram construidostia g dados
experimentais e 0s ajustes nao lineares pela eguid ei da Poténcia sao
apresentados nas Figuras 2 e 3. Na Figura 2 wesgfcque, para todas as
suspensfes, houve uma a relagdo linear entre dé¢adkeformacgdo e a tensdo de
cisalhamento para todas as suspensdes, que eddendscosidade aparente
constante com o aumento da taxa de deformacaoprommfrepresentado na
Figura 3. Nas Figuras 2 e 3, observou-se que asaguascendentes e
descendentes de todos 0s ensaios se encontrampasibss constatando a ndo
existéncia do efeito de histerese entre as curgaslal (crescente) e de volta
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(decrescente). Estes resultados indicam que osdofluiapresentaram

comportamento reolégico independente de tempoapésentando tixotropia.

S
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Figura 2 Relacdo entre tensdo de cisalhamento & dexdeformacdo das
suspensdes de bioaroma, amido modificado e maligaizx
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Figura 3 Relagdo entre viscosidade aparente e thexadeformacdo das
suspensdes de bioaroma, amido modificado e malitmazzx
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Verificou-se que a viscosidade aparente da suspeagfentou em
funcdo da concentragdo de amido modificado usadaforaulagdo das
suspensdes, tendo o valor mais elevado sido ohtideuspenséo que continha
100% de amido modificado, o que era esperado umajwe a viscosidade do
amido é maior que a da maltodextrina, consideramda mesma temperatura.
Segundo Jafari et al. (2008), o aumento da visadsighode ajudar a retencéo de
volateis devido a formacéo rapida de uma membramapgermeéavel durante o

processo de microencapsulacao.

3.3 Caracterizac¢do das microcapsulas de bioaroma dgieijo suico

Na Tabela 4 apresentam-se os resultados obtidosleipeamento
composto central rotacional e, na Tabela 5, osiaieafes de regressdo da
equacao polinomial, os valores de F calculado eladb, e os coeficientes de
determinacéo (R para as respostas retencdo de acidos organiédsyridade
(X), atividade de agua ( - ), densidade (D) e didonmédio (S). Os termos néo
significativos foram eliminados e, portanto, néafo apresentados na tabela.

Os modelos ajustados para as variaveis umidadeafiXjdade de agua
(Aw), densidade (D) e diametro médio (S) foram adegs e todos
apresentaram regressao significativa, com baixtmsesresiduais, coeficientes
de determinacdo satisfatérios e falta de ajuste siguificativa. Para estas
respostas, os valores de F calculado foram majpre$ tabelado, o que implica
que os modelos de regressdo mostraram significar@&o de confianca.
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Tabela 4 Resultados obtidos do delineamento compmsitral rotacional para
retencdo de &cido propiénico (RAP), retencdo ddoaacético (RAA),
umidade (X), atividade de agua ( - ), densidadee(Biametro médio (S)

Ensaio RAP RAA X Aw D S

(%) (%) (%bs) (-) (kgm’)  (um)
1 70,26 31,61 4,39 0,18 1209,52 8,26
2 70,82 32,41 3,60 0,17 1309,52 8,47
3 66,65 34,74 2,88 0,20 2181,82 9,44
4 61,46 36,57 2,78 0,16 1342,59 9,05
5 48,36 37,65 2,79 0,12 1230,16 9,20
6 68,19 41,87 1,43 0,12 1442,58 10,12
7 60,51 46,37 12,31 0,18 1074,07 7,41
8 68,74 49,13 1,39 0,37 2257,57 9,86
9 79,31 53,14 1,37 0,16 1193,54 7,42
10 75,18 57,90 1,24 0,17 1183,86 6,95
11 72,23 58,29 1,11 0,17 1174,63 7,97

Tabela 5 Coeficientes de regressdo de segunda qudesmretencdo de &cido
propidnico (RAP), retencdo de acido acético (RAyidade (X),
atividade de agua ( - ), densidade (D) e diame#&dion(S)

Coeficientes RAP RAA X Aw D 3 S
(%) (%) (% b.s) (-) (kg M) (pm)
Bo 75,55**  56,48** 1,40* 0,17* 1257,61* 7,4507*
B1 -n.s. -n.s. - n.s. -n.s. - n.s. -n.s.
B2 14,39** -10,88** -n.s. -n.s. -n.s. 1,02*
B11 -n.s. -n.s. -2,22* 0,04* 335,26* 0,65*
B2z -n.s. -n.s. 2,49* 0,05* 221,43* 0,50*
B12 - Nn.s. - n.s. - n.s. - n.s. -234,81* -n.s.
Fealculado 1,91 4,98 12,24 7,86 13,19 13,45
Fiabelado 4,12 4,53 4,46 4,35 4,35 4,35
R? 56,06 76,88 75,38 77,10 84,97 85,22

n.s.: ndo significativo (P > 0,05). *Significativa,5% de probabilidade. **Significativo,
a 10% de probabilidade. - termos eliminados
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3.3.1 Retencdao dos acidos organicos

Pelos dados da Tabela 5, pode-se observar queofsiviel obter
modelos estatisticamente significativos e preditigjustados somente aos dados
de retencdo de acido acético (RAA). Entretanto, foéipossivel obter modelos
estatisticamente significativos e preditivos ajdsgaaos dados de retencdo de
acido propidnico (RAP) e o resultado da andlisatissica para esta resposta
indicou que apenas o termo quadratico da temperador ar de entrada
apresentou efeito significativo, a 10% de confiargajual apresentou valor
negativo. Por meio dos dados experimentais, foisipek verificar que as
retencdes dos acidos variaram de 39%-79%, parao popidnico e de 31%-
58%, para o &cido acético (Tabela 4). Os valoreis mlavados de retencao
foram obtidos quando se empregaram valores inteames de temperaturas de
secagem e de concentracdo de amido modificadojdepasdo a faixa de
valores reais das variaveis independentes aprelesma Tabela 1.

Observou-se que concentracfes muito elevadas e baikas de amido
modificado e de temperatura do ar de secagem cwadua baixas retencfes do
acido acético (Figura 4). Souza et al. (2011) detearam a retencdo dos acidos
acético, propidnico e latico em microcapsulas,zatiido maltodextrina como
encapsulante e encontraram valores de retencadhsenss, 35,98-57,12 g.100
g' de &cido propibnico, e 30,24-47,37 ¢.100 dg acido acético. Naquele
trabalho, os autores concluiram que a maltodextrifi@ada como material de
parede néo foi adequada para obter boa retenca@mdies organicos.
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Figura 4 Superficie de resposta para a retencacide acético (%)

Teixeira et al. (2004) aplicaram a imobilizacdordierorganismos em
alginato para a producdo dos mesmos compostos @Bromdleste estudo e
encapsularam os acidos por meio de secagem poizatgin com temperatura
do ar de secagem de 180 °C, taxa de fluxo de Imimle maltodextrina como
o material de parede. Estes autores obtiveramg@srde 47,0 g.100'gpara o
acido propidnico, sendo menores do que 0s maicséwes encontrados no
presente estudo e 33,78 g.108 gara o acido acético, sendo préximos aos
valores encontrados no presente estudo.

De acordo com Buffo e Reineccius (2000) e Reinec¢iif88), as
principais deficiéncias da maltodextrina como esolmte sdo a baixa
capacidade de emulsificacéo e a baixa retencdordpastos volateis. Segundo
Anandaraman e Reineccius (1986), a retencdo deosto¥pVvolateis aumenta

com o0 aumento da dextrose equivalente (DE) dasod®dtrinas e sugerem a
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importancia da DE na funcionalidade do materialpdesde. Para suprir esta
deficiéncia, os amidos modificados tém sido emptegaem combinacdo com
as maltodextrinas, reproduzindo as propriedadesidoais da goma arabica
(KRISHNAN; BHOSALE; SINGHAL, 2005).

Com relagdo a temperatura, em alguns estudos (BH¥RNIEt al.,
1992; FINNEY; BUFFO; REINECCIUS, 2002; JAFARI et.,al2008;
REINECCIUS, 2001; ROSENBERG; KOPELMAN; TALMON, 19900ha
relato de que temperaturas elevadas podem aunsentencdo de compostos
volateis, devido, principalmente, a reducdo do teng secagem requerido para
formar uma membrana semipermedvel a superficie agicpla. Entretanto,
neste estudo, constatou que valores extremos dpetatura conduziram a
baixas reten¢fes dos acidos organicos.

De acordo com Bhandari et al. (1992), as tempexrat@xcessivas
podem ocasionar rompimento das microcapsulas qumitpen a perda dos
compostos volateis; por outro lado, temperaturastombaixas podem ser
ineficientes na evaporacdo da agua e na conseqfmeniacdo da membrana
semipermeavel que impede a saida dos compostogeisoldResultados
semelhantes foram obtidos por Bhandari et al. (1@9Zeixeira et al. (2004).
Estes autores observaram que a retencdo dos @cghiiscos diminuiu com o
aumento da temperatura. Frascareli et al. (2012ificazam que maiores
retencles de 6leo essencial de café foram obtidasdg empregaram baixas
temperaturas de entrada do ar de secagem assacialevado teor de sélidos
totais e baixas concentracdes de 6leo de café.

3.3.2 Umidade e atividade de agua

O teor de umidade e atividade de agua séo variaweisrtantes para a

vida de prateleira dos po6s. Estas duas variaveigsaptaram respostas
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semelhantes para a secagem por atomizacdo noseperdrastudados. Neste
trabalho, o teor de umidade e a atividade de agtiaram, respectivamente, de
1,11% a 4,39% e 0,072-0,241, respectivamente (&sgbre 6). Os valores de
umidade foram préximos aos obtidos em estudo degsat por atomizacao de
Oleos essenciais (1,70%-4,16%) (ADAMIEC; KALEMBAQ®5) e d-limoneno
(1,20%-2,70%) (JAFARI; HE; BHANDARI, 2007), e osleees de umidade e
atividade de &agua corroboraram os de Costa et28M3], que estudaram
microcapsulas de 6leo essencial de orégano comredifs materiais
encapsulantes e encontraram valores respectiv@s9@é6-3,27% e 0,13-0,17.
Botrel et al. (2012) também avaliaram umidade eidstde de agua de
microcapsulas de 6leo essencial de orégano eneuliésr condicdes de secagem
por atomizacéo, e os autores obtiveram valoreslbantes deste estudo, sendo
1,3%-3,65% para umidade e 0,061-0,159 para atigidadagua.

A variavel que apresentou maior influéncia sobreimidade e a
atividade de agua das particulas foi a concentratificamido modificado
(Figuras 4 e 5). A concentracdo de amido modifidgafloenciou negativamente
(termo linear) e positivamente (termo quadraticajradade das microcapsulas
de bioaroma. Com relagéo ao efeito quadraticoseopaositivo, inicialmente, ao
elevar-se a concentracdo de amido, tem-se uma wgém da umidade,
atingindo um ponto minimo préximo ao ponto cenffidura 5). A partir deste
ponto, o aumento da concentracdo de amido propareiocn aumento no teor de

umidade das microcapsulas.
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Costa et al. (2013) verificaram que elevadas cdragies de amido
causaram efeito positivo nas respostas de umidadévielade de &agua de
microcapsulas de 6leo essencial de orégano. Outmidtados semelhantes
foram obtidos por Tonon, Grosso e Hubinger (204a% verificaram que, para
concentracbes de sélidos superiores a 20%, o aamdmtviscosidade da
emulsdo pode ter reduzido a difusdo da agua, aesidtem p6é com teor de
umidade mais elevado. A reducdo da difusdo da $gue ser explicada,
também, devido a presenca de grandes moléculaenpess no amido
modificado que, possivelmente, impediram a traBsfgin de dgua durante o
processo de secagem por atomizacdo. Por outro lago,aumento nas
concentracfes de agente encapsulante resulta endiomimaicdo no tempo de
secagem, de modo a formar uma particula no forrdat@oncha (TONON;
GROSSO; HUBINGER, 2011) que impede a difusdo de déigmante o processo
de secagem.

A atividade de agua mais baixa foi obtida com edatas extremidades
do intervalo de temperatura do ar préximos de 1687°C, e concentracfes de
amido modificado intermediarios (50% MS). Estas dighes de operacao
podem contribuir para a obtencdo de microcapsuwas menores alteracdes
fisicas e quimicas, durante o armazenamento.

3.3.3 Densidade

Observou-se que a densidade aparente foi infludagisitivamente
pela concentracdo de amido modificado (termos fireayuadratico) e pela
interagdo da concentragdo e temperatura do ar. ages desta resposta
variaram de 1074,07 a 2257,58 kg (fabela 4, Figura 7).
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Turchiuli et al. (2005) encontraram valores de dkte aparente na
faixa de 0,32-0,34 g.ml, no encapsulamento de 6leo vegetal por meio da
secagem por atomizacdo. Jinapong, Suphantharizeneaihg (2008) obtiveram
valores de densidade aparente na faixa de 0,21g0y32", para leite de soja em
p6 e Botrel et al. (2012) encontraram, na micropsgkacao de 6leo essencial de
orégano, densidade aparente no intervalo de 04%-0, mL®. Todos os
trabalhos citados obtiveram valores menores quehtislos neste trabalho
(1,074-2,25 g mL), conforme apresentado na Tabela 4. Apesar deixa ba
densidade constituir um pardmetro de qualidade, a&guns produtos
alimenticios, como o pdo de queijo, os valoresdobtino presente trabalho
podem ser viaveis para a aplicacdo de microcapsidalsioaroma de queijo
suico como ingrediente alimenticio.

O resultado da anélise estatistica indicou quensidiede aumentou com

0 aumento da concentracdo de amido modificado. faigpode ser explicado
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pelo acimulo de material mais pesado (amido medifice maltodextrina) que
se acomoda mais facilmente nos espacos entre thsufzs, 0 que resulta em
maior densidade (TONON; GROSSO; HUBINGER, 2010).

A densidade constitui um importante fator relacéina embalagem, ao
transporte e a comercializacdo de pds. Assim,vedbe pode ser (til em termos
de peso e quantidade de material que se acomodameaecipiente (FINNEY;
BUFFO; REINECCIUS, 2002). Um produto seco de akasilade pode ser
armazenado em recipientes de menores dimensfespmparacdo com um
produto de baixa densidade (QUISPE-CONDORI; SALDANPEMELLI,
2011).

3.3.4 Diametro médio

Na Figura 8 observa-se a distribuicdo de tamanharderocipsulas de
bioaroma de todos os ensaios, representadas pordaeido, Dso € Dy, que
correspondem, respectivamente, a 10%, 50% e 90%didmsetros médios
volumétricos das particulas acumuladas. O valorDdg corresponde ao
didmetro médio, em volume, relacionado ao didamea® particulas esféricas
gue tém o mesmo volume médio das particulas coimséis do sistema. Neste
estudo, o diametro médio em volume observadg)(Para todos os ensaios foi
de 7,97um (didmetro médio de Brouckere) e o espalhamensopdaticulas,
calculadas como span, foi de 2,06-2,83, o que andicie houve uma
homogeneidade na distribuicdo de tamanho das pasic
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Figura 8 Distribuicdo de tamanho das particulasniwocépsulas de bioaroma
de queijo suico produzidas conforme o delineameotoposto central
rotacional

Valores semelhantes foram obtidos por Botrel et (2a012), que
encontraram diametros médios de 11,5{M6 e valores de span na faixa de
1,79-2,59, para microcapsulas de 6leo essenciabrégano, produzidas em
diferentes condi¢des de secagem por atomizagéo.

De acordo com a literatura, o didmetro das pagfcuecas por
atomizacdo de materiais depende dos métodos dézatgdin, das propriedades
dos materiais, da concentracéo do encapsuladwisaesidade, e das condi¢cbes
de secagem (CAIl; CORKE, 2008).

Os dados da Tabela 5 indicam que o tamanho dasciupast foi
influenciado significativamente (p<0,05) pela camcacdo de amido
modificado e pela temperatura do ar. Os resultadtaisticos mostraram que o
didametro médio das particulas foi influenciado fesinente pela concentracédo
de amido modificado (termos linear e quadratico)pea interacdo da
concentracdo e da temperatura do ar (Tabela 5)valises desta resposta
variaram de 6,95 a 10,1&n (Tabela 4 e Figura 9).
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O valor mais elevado do tamanho médio das parfiqraduzidas (9,86
e 10,12um) com concentracdes mais elevadas de amido madiifi¢> 50%
MS) pode ser explicado pela maior viscosidade pmioducom aumento da
concentracdo deste aditivo, e corrobora a teoridMdsters (1991), de que
maiores viscosidades da alimentacdo produzem m3aigmdas durante a
atomizacdo. A maltodextrina tem a caracteristiceedbaixa viscosidade a altas
concentracfes de sdlidos (JAFARI et al., 2008)ogtapto, nao foi um aditivo
influente. O controle no tamanho das particulaaseor atomizacdo é um fator

importante devido a sua grande influéncia na ap@féma fluidez e na
dispersibilidade (REINECCIUS, 2004).
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3.3.5 Andlise microestrutural

A microestrutura interna e a externa, obtidas pieraacopia eletrénica
de varredura (MEV) das microcapsulas de bioaromaqdeijo suico, é
apresentada na Figura 10. Por meio da morfologierre, observa-se que a
maioria das particulas apresentou formato esféoon didmetros variados entre
micrometros e milimetros. Esta caracteristica dé@eatos materiais e métodos
empregados para a preparagado das microcapsulas.

Estruturas semelhantes foram obtidas nos traballeo8otrel et al.
(2012), Costa et al. (2013) e Sansone et al. (20@L®) avaliaram morfologias de
microcapsulas produzidas pelo processo de atonuiz&#serva-se que algumas
microcapsulas, quando quebradas, apresentam ueptgegaorosa.

Figura 10 Micrografias eletrbnicas de varreduradaist para microcapsulas de
bioaroma de queijo suico produzidas por atomizagio diferentes
concentragbes de amido modificado e maltodextseado (a) 0%
MS/100% MA; (b) 14,5 % MS/85,5% MA,; (c) 50% MS/50%A (d)
100% MS/0% MA
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As imagens obtidas (Figura 10) confirmam preserganitrocapsulas
com poucas rachaduras, o que é importante paratigdraixa permeabilidade a
gas e melhor protecdo ao bioaroma de queijo sMedficaram-se apenas
diferencas perceptiveis relativas a caracteristidas superficie de cada
tratamento, sendo que, de forma geral, as paricafmesentaram formas
esféricas. Produtos secos por atomizacdo apressetamormalmente, em
formas de esferas ocas e a formacdo de um vacdad ger originada a partir
de um processo de encolhimento que ocorre apédwemimento da superficie
externa, seguida pela expansao das bolhas de aficgme aprisionadas no
interior da goticula. Os mecanismos associados adimrmacdo de espacos
vazios estdo relacionados com a expansdo dasytesttiurante as Ultimas fases
do processo de secagem. A expansédo térmica do@e wapor no interior das
particulas de secagem pode suavizar o encolhinf€EXEIRA et al., 2004),
sendo dependente da taxa de secagem e das prdpeedacoelasticas do
material da matriz.

As microcapsulas produzidas nos tratamentos derroaicentracéo de
amido modificado (Figuras 10c, 10d) proporcionaramaior numero de
particulas esféricas, provavelmente pelo fato deasssmatrizes terem
proporcionado certa elasticidade durante o procdeseecagem. Ao contrario,
microcdpsulas formuladas com baixas concentrac@sardido levaram a
formacgéo de uma maior quantidade de microcapsuatasredas, provavelmente
por nao ter adquirido a caracteristica viscoelastic



89

4 CONCLUSAO

De acordo com os objetivos propostos, verificogige a maior retengéo
dos acidos acético e propidnico foi obtida quarelerapregaram temperatura de
entrada do ar e concentracdo de amido modificadonediarios (175 °C e 50%
MS), conforme o delineamento composto central roteat, € 0s valores muito
elevados e baixos das variaveis independentes zioadua baixas retencoes.

Valores mais baixos de umidade e atividade de dgsanicroparticulas
foram obtidos quando se utilizou 50% de amido nicatifo e a temperatura do
ar de secagem néo influenciou estas variaveisaaizai

A densidade aparente e o didmetro médio das micfoplas foram
influenciados positivamente pela concentracdo dielamodificado, tendo os
maiores valores desta resposta sido alcangadosraiores concentragfes de
amido modificado.

A morfologia das particulas apresentou formatoresfécom diametros
variados entre micrometros e milimetros, e as quenf produzidas com maior
concentragdo de amido modificado apresentaram, uaansaioria, formato

esférico.
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RESUMO

O efeito do teor de agua sobre as temperaturasuigi¢io vitrea de bioaroma
de queijo suico microencapsulado pspray dryer foi determinado por
calorimetria diferencial de varredura (DSC) e alpete massa foi determinada
por andlise termogravimétrica (TGA). Os dados di&eisna de adsorcdo obtidos
foram ajustados com diferentes modelos de sorcammente aplicados para
produtos alimenticios. As microparticulas de biosoforam produzidas por
secagem por atomizagcdo em matriz composta por deatrina 20DE e amido
modificado (Capsul), na relacdo de 1:1 (p/p). Astésmas apresentaram
comportamento do Tipo Il (curva sigmoidal) e asragrde sor¢cdo apresentaram
o fendbmeno de inverséo, no qual o contetdo de utaida equilibrio foi maior
em altas temperaturas. O modelo matematico de GABtoa-se ao
comportamento de sorcdo do bioaroma de queijo suicmencapsulado por
atomizacdo. A andlise de calorimetria diferenclvdrredura mostrou que o
aumento da umidade de equilibrio (9,8%-55,1%) prouoreducdo expressiva
no valor da Tg (75,5-16,2 °C) das microcapsulaga#tir dos resultados de
TGA observou-se que as microcdpsulas de bioaromaquidjo suico
apresentaram menor perda de massa e consequesibtdideste térmica em
valores de atividades de agua intermediarios e@t{83 a 0,53, quando
armazenados na mesma temperatura.

Palavras-chave:Higroscopicidade, Umidade de equilibrio, Microgmadacéo.
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ABSTRACT

The effect of water content on the glass transitemperature of bioaroma
Swiss cheese microencapsulated by spray dryer et@sntined by differential
scanning calorimetry (DSC) and mass loss was déatedn by
thermogravimetric analysis (TGA). The adsorptioatherm data were fitted
with different sorption models commonly applied food products. The
bioaroma microparticles were produced by spray ngryin a matrix with
maltodextrin 20DE and modified starch (Capsul) il atio (w/w). The
isotherms showed behavior of Type Il (sigmoidalve)y and sorption curves
showed the inversion phenomenon in which the daruilin moisture content
was higher at higher temperatures. The GAB modea agjusted on sorption
behavior of bioaroma Swiss cheese microencapsulagedpray drying. The
analysis of differential scanning calorimetry shdwéhat the increase in
moisture (9.8 - 55.1%) resulted in significant retiton in the value of Tg (75.5 -
16.2 °C) of the microcapsules. The results of TGlhowed that the
microcapsules bioaroma Swiss cheese had lower wéigh and consequent
thermal stability values at intermediate watenaisti(0.33 to 0.53), when stored
at the same temperature.

Keywords: Higroscopicity. Equilibrium moisture content. Mégncapsulation.
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1 INTRODUCAO

Para garantir a qualidade da aplicacdo das micsat@gpem alimentos,
0 estudo da estabilidade destes produtos é umpentiaente e relevante, pois
as propriedades dos produtos em pd necessitam mieoramento constante das
propriedades funcionais, como a higroscopicidadeem b como do
comportamento de sorcdo em diferentes condicoderdperatura e umidade
relativa.

Isotermas de sor¢do s&o curvas obtidas experimemigd que
descrevem o teor de umidade de equilibrio em fudgdatividade de dgua. S&o
utilizadas para representar o processo de adsdggfitho de umidade) ou
dessorcdo (retirada de umidade) de um produto @&madp em diferentes
umidades relativas. As caracteristicas de sorcélaenciam diretamente a
estabilidade no armazenamento de produtos desidmtgAL-MUHTASEB,
MCMINN e MAGEE, 2004) e sao ferramentas Uteis pardeterminacdo das
interacBes termodindmicas entre a agua e os pduto pd, pois fornecem
informacdes para avaliar o processo de secagentyrenie armazenamento
(GABAS et al., 2000; BERISTAIN et al., 2002).

O efeito da temperatura sobre as isotermas de @@dsdr de grande
importancia, pois os alimentos e aditivos em geé expostos a diversas
temperaturas durante o armazenamento e 0 procagsarAeiemperatura pode
afetar a mobilidade das moléculas de agua e oilegaitinamico entre o vapor
e as fases adsorvidas. Em geral, os investigadmastataram que, para
produtos alimenticios, se a atividade de agua éidaaconstante, 0 aumento na
temperatura provoca uma diminuicdo na quantidadégie adsorvida (AL-
MUHTASEB et al., 2002). A literatura cientifica agenta varios modelos
matematicos que descrevem as isotermas de sorc&gude em alimentos,
aditivos e materiais em geral (LABUZA, 1968; IGLBRS|, CHIRIFE,
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LOMBARDI, 1975). Mas, segundo AL-MUHTASEB, MCMINNMAGEE
(2002), nenhuma equacdo da resultados precisosngo de toda a faixa de
atividade de agua e para todos os tipos de alirmentaateriais.

Na microencapsulacdo pelo método de secagem panizaigho, uma
quantidade expressiva do produto seco pode permaeat um estado amorfo
devido as condicdes de operagdo no processo dgesecarincipalmente ao
tempo de secagem, que pode ser insuficiente paraaprra a cristalizacdo nas
microcdpsulas. Dependendo das condi¢bes empregadsscagem, o produto
seco obtido pode, ainda, constituir um materialstalino. Contudo, a
caracterizacdo entre amorfo e cristalino dependdas condicdes de
processamento, bem como da composicdo do materidsepropriedades
térmicas dos ingredientes individuais apresenta(R®0OS et al.,, 1996;
SENOUSSI et al., 1995; BHANDARI & HOWES, 1999).

A mudan¢a do estado vitreo para o0 estado “gomoswir® na
temperatura de transicdo vitrea (Tg), que é especffara cada material.
Entretanto, plasticizantes, como a agua, diminuetangeratura de transicédo
vitrea (COLLARES et al., 2002). Essa transicaoraaarizada como um estado
amorfo comum ou estado metaestavel nao cristaénona sélido que ocorre em
uma transicdo de fase de segunda ordem, ao longande sucessao de
temperaturas, embora um Unico valor de temperaajea muitas vezes, referida
(FOX & FLORY, 1950; BHANDARI, et al., 1999).

Este trabalho foi realizado com o objetivo de aradi estabilidade fisica
e térmica do bioaroma de queijo suico microencagsuporspray dryer por
meio das curvas de isotermas de adsorcdo, em rddsréemperaturas de
armazenamento e ajustar os dados de adsor¢cdo btdm modelos

matematicos procedentes da literatura.
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2 MATERIAL E METODOS

2.1 Materiais

O permeado concentrado de soro fermentado emg@@wdbtimizadas,
por LUZ et al. (2009) e LUZ (2010), foi utilizadomo ativo para o processo de
microencapsulacéo pepray dryer

A matriz foi composta por maltodextrina GLOBE® 192@0 DE e
amido modificado (Capsul - Snow Flake® E6131), asbedidos pela Corn
Products, Mogi-Guacu, SP, Brasil.

2.2 Producéao do bioaroma de queijo suico em pé

As proporc¢des de material de parede citadas nodtérh e as condi¢cdes
de processo utilizados na producdo de microcapsldabioaroma de queijo
suico citados no item 2.1.2 foram otimizadas porST@® et al. (2011), que
obtiveram maior retencéo de acidos organicos enmooapsulas de permeado de

soro lacteo fermentado produzidas por atomizacao.

2.1.1 Preparo da suspenséo

A suspensdo de permeado de soro lacteo caracterczad 5,0% de
sélidos totais foi elaborada na relacéo tipicacemtaterial de parede e nucleo de
4:1. Os encapsulantes maltodextrina GLOBE® 1920 D - Dextrose
Equivalente) e amido de milho quimicamente modif@céCapsul Snow Flake®
E6131) foram utilizados na relacdo de 1:1 (p/phidvatacdo dos encapsulantes
foi feita em 100 mL de agua destilada, durante @easr Apéds dissolugéo

completa dos encapsulantes, adicionaram-se 100enfledneado fermentado a
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temperatura de 15 °C e homogeneizado manualmeétebter uma suspensao

uniforme.

2.1.2 Microencapsulacao por atomizacao

A microencapsulacdo foi realizada em um secador gilomizagao
(spray drye), marca Labmaq do Brasil, modelo MSD 1.0 (Ribeifaeto, SP,
Brasil), com temperaturas de 175 °C do ar de emteacdproximadamente, 105
°C do ar de saida, sistema de atomizacdo em bjo fluido com abertura de
1,2 mm, vazao de alimentacédo de 0,96'letvazao do ar de entrada de 5,8 x 10
*m? s'. A presséo do ar comprimido para o fluxo da pitesgo foi ajustado a
239,4 Pa. Apoés producdo, o bioaroma de queijo seiigqpé foi armazenado
adequadamente em frascos de vidro protegido dasiefjmoa umidade e luz, sob

refrigeracdo (4 °C), até a avaliacdo do seu compento de sorcao.

2.2 Isotermas de sorcao

As isotermas de adsorcao foram determinadas poo wh@i método
gravimétrico estatico descrito por SPIESS & WOLBg1), utilizando solucbes
saturadas de NaCl, ,R0;, MgCh, LIiCl, Mg(NQOs), KCI e NaNQ, nas
temperaturas de 15 °C, 25 °C, 35 °C e 45 °C. Odeaumidade de equilibrio
em cada atividade de agua foi obtido com a médiar@a repeticdes. Na Tabela
1 apresentam-se as atividades de agua dos samsng@pfdas temperaturas as

quais foram utilizadas no experimento.
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Tabela 1 Atividade de &gua dos sais em funcaondpdeatura

. Temperatura (°C)

Sals 15 25 35 45
Atividade de agua

LiCl 0,113 0,113 0,113 0,112

MgCl, 0,333 0,328 0,321 0,315

K.CO; 0,432 0,432 0,432 0,432

Mg(NOs), 0,559 0,529 0,499 0,469

NaNO; 0,665 0,645 0,625 0,607

NaCl 0,756 0,753 0,749 0,744

KCI 0,859 0,843 0,830 0,816

Fonte: LABUZA (1984)

Na Tabela 2 apresentam-se os modelos matematitiaadds para o
ajuste do comportamento das isotermas de adsoochioaroma de queijo suico
em pd. Os modelos de ajuste foram selecionadosLdMIWHTASEB et al.,

(2002), os quais mostram a faixa de atividade de &jos respectivos modelos
indicados para diferentes produtos alimenticios.
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Tabela 2 Modelos matematicos e respectivas atigglae agua, utilizados na
descricdo do comportamento de sorgdo do bioaronmgueio suico
microencapsulado

Modelo Equacéo Aw Referéncia

GAB ¥ = - L { _ 0,05-0,95 Van Den Berg (1985)

|l - K Ml - K+ CEL

o

ol

Halsey Heg = |" 0,05-0,80 Halsey (1948)

' -
Vlnd L f
o)
Henderson ( il - ﬂ”-"l?] 0,05-0,80 Henderson (1952)
Oswin ¥. =g [L] 0,05-0,90  Oswin (1946)
o (1 =qawi
Smith Koo =g+ blogl — aw) 0,30-0,90  Smith (1947)

em que X, - umidade de equilibrio (% b.s.); Xm - teor de dade na
monocamada (% b.s.); C, K - constantes do modedoegtio relacionados com
a monocamada e as propriedades das multicamadapectieamente
(adimensionais); Aw - atividade de agua (adimeralora e b - constantes de

ajuste dos modelos.

2.3 Andlise estatistica dos resultados

Os parametros dos modelos matematicos utilizadoslesaricdo do
comportamento de sor¢do do bioaroma de queijo Ift@6 foram ajustados
utilizando-se uma regressao nao linear pelo mé@dasi-Newton, com critério
de convergéncia de 1p utilizando-se o software STATISTICA versdo 8.0
(STATSOFT, 2007).

A adequacdo dos modelos foi analisada com base vatmes

percentuais do desvio relativo médio (P), do eadrfio (SE), do coeficiente de
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determinacdo (B e das parcelas residuais, conforme representadas p

Equacbes 1 e 2.

100 CV-?1)
p="— -
nog\ ol 1)

Ty — 7D
fF= | — M —
W DF

)

em que P - percentual do desvio relativo médio (f);, nUmero de dados

observados; SE - erro padréao (%); Y - valor obsm,vﬁ - valor estimado pelo

modelo e DF - graus de liberdade do modelo.

2.4 Propriedades térmicas

Apés atingir o equilibrio higroscopico, as amosttage alcangaram
equilibrio de umidade na temperatura de 25 °C foraonduzidas
hermeticamente para andlise de calorimetria diféaémle varredura (DSC) e

analise termogravimétrica (TGA).
2.4.1 Temperatura de transicéo vitrea (Tg)

As amostras foram analisadas em um calorimetro @8@elo TA 60,
(Shimadzu Corporation, Kyoto, Japao). O limite déedcdo do aparelho foi 0,3
W, peso da amostra 4-6 mg e uma capsula vaziailaada como referéncia.
As amostras foram resfriadas de 25 °C a -70 °Gecadas de -70 °C a 120 °C,
com taxa de aquecimento de 10 °C.fiA temperatura de transig&o vitreg)(T

foi obtida na curva de aquecimento, conforme RYAIsle(2008).



108

2.4.2 Analise termogravimétrica (TGA)

A estabilidade térmica das microcapsulas de bioarfmhavaliada por
analise termogravimétrica em DTA-TG Shimadzu 6@BHirfhadzu Corporation,
Kyoto, Japdo). As andlises foram realizadas solosféra de nitrogénio a uma
taxa de fluxo de 30 mL.mih com aguecimento de 25° C a 500° C, com uma
raz&do de aquecimento de 10 °C.nfhAVORGNA et al., 2010).
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3 RESULTADOS E DISCUSSOES

3.1 Isoterma de adsor¢do e modelagem matemética

Os parametros ajustados dos modelos de GAB, Haldegderson,
Oswin e Smith e os parametros estatisticos par@&sana grau de adequacéo
dos modelos s@o apresentados na Tabela 3. Obssvque os ajustes dos
modelos de GAB, Oswin e Smith apresentaram valdeeR2 mais elevadog (
0,980), para todas as temperaturas, do que os osodelHalsey e Henderson.
No entanto, a adequacdo de modelos ndo linearespod® ser analisada
exclusivamente pelo coeficiente de determinacéo.

De acordo com MOHAPATRA & RAO (2005), valores dalfaixo de
10% indicam boa adequacdo do modelo para finscpgitiEste requisito
também foi atendido em todas as temperaturas eftsidpara os modelos de
GAB, Oswin e Smith. Em relacdo ao erro padréo (SBlpres mais baixos
indicam maior capacidade de o modelo descrever ndrieno estudado.
Observou-se que o ajuste do modelo de GAB aprasestanenores valores de
SE, quando comparado com os demais modelos enfmrfai o modelo que
melhor se adequou a descricdo do comportament@rgéosdo bioaroma de
gueijo suico microencapsulado por atomizagéo.

MCMINN & MAGEE (1999) e TIMMERMANN et al., (2001)
relataram que o modelo matematico de Guggenheimerdod—de Boer, ou
GAB, representa adequadamente as isotermas deo stecénateriais ricos em
amido. PEREZ-ALONSO et al. (2006) determinaramsatermas de adsorcao
para diversos biopolimeros (goma arabica, goma witasq maltodextrina) e
concluiram que o0 modelo de GAB é adequado na @éscdas curvas de sorcdo
destes materiais. VIGANO et al. (2012) obtiverarmdb@justes utilizando o
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modelo de GAB para descrever as isotermas de @aspaya polpa de abacaxi

em po, obtida por atomizacdo com adicdo de maltadexcomo agente
carreador. FRASCARELI et al. (2012) também obtiuerdons ajustes
utilizando o modelo de GAB na descricao das cutieasorcao de microcapsulas

de 6leo de café encapsulado com maltodextrina, goétzca e proteina do soro

de leite.

Tabela 3 Parametros dos modelos matematicos apsstad parametros
estatisticos para a avaliacdo da adequacdo dos lanod®

comportamento de sor¢cdo do bioaroma em poé.

Temperatura (°C)

Modelo 15 25 35 45
Xm 13,763 17,796 23972 32,039
C 0943 8,865 6,114 5,323
GAB K 0,894 0821 0,718 0,593
P (%) 5577 2518 3,335 4,405
SE (%b.s.) 1,649 0,950 1,038 1,525
R? 0,997 0,999 0,998 0,996
A 0,247 0267 0376 _ -0,247
R 0,024 0,023 0,030 0,019
Halsey P (%) 28,723 31,338 32,509 33,249
SE (%b.s.) 10,412 12,741 14379 15,672
R? 0,898 0815 0,737 0,640
A 0,178 0,172 0,160 0,158
B 0,188 0,181 0,184 0,178
Henderson P (%) 13,997 20,090 22,762 25,676
SE (%b.s.) 3,993 6,337 8226 10,231
R2 0985 0,957 0,922 0,865
A 22342 25014 28,126 29,087
B 0523 0455 0421 0,391
Oswin P (%) 6,059 2332 6,137 8,634
SE (%b.s.) 1,800 1,221 2,329 3,348
R? 0,997 0,998 0,994 0,986
Smith A 4204 7,611 9510 11,466
B 26,459 -25837 -25824 -25401
P (%) 6,197 2,510 6298 9,535
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SE (%b.s.) 1,976 1,130 2,653 4,092

RZ

0,997 0,997 0,992 0,980

As isotermas de adsor¢do do bioaroma de queijo osuic

microencapsulado ajustadas pelo modelo de GAB, isredtes temperaturas,

sdo apresentadas na Figura 1. As amostras apmesem@mportamento do Tipo

I, sigmoidal, de acordo com a classificacdo de BRUER et al., (1940).

70
u

60 A
*
50 1

.
40 4

30 4

Xeq (g/100g b.s)

—— Ajuste do modelo de GAB

Temp. 15°C

Temp. 25 °C

Temp. 35°C

Temp. 45 °C

aw (-)

Figura 1 Isotermas de adsor¢do do bioaroma deogsigigo em péd

As isotermas de adsorcdo para produtos ricos erdoas@io do tipo

sigmoidal e apresentam dependéncia com a tempergtois, em geral, a

capacidade de sor¢do diminui com o aumento da tatopa (MCMINN, AL-
MUHTASEB e MAGEE, 2005). Isotermas de biopolimem®no, por exemplo,

a maltodextrina, também apresentam curvas do tipmosdal (PEREZ-
ALONSO et al., 2006). FRASCARELI et al. (2012) eetiam isotermas do tipo

sigmoidal para microcapsulas de 6leo de café enkatess com maltodextrina e
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proteina do soro de leite. Resultados semelhamesnf encontrados para
microcdpsulas de 6leo de casca de laranja encdpsutam goma de algaroba
(BERISTAIN, AZUARA e VERNON-CARTER, 2002), para macapsulas de

Oleo de laranja encapsuladas com misturas de gaihiza amido modificado e

maltodextrina (ASCHERI, 1999) e para clorofila niencapsulada com goma
arabica, maltodextrina e proteina isolada de €2aMUNIAN et al., 2011).

O bioaroma de queijo sui¢co em p6 tem amido quimécaenmodificado
e maltodextrina atuando como agentes encapsulamteportanto, o seu
comportamento de sorcdo € explicado por meio dopodamento de sorcao
destes biopolimeros. Observou-se que o produtosami@l comportamento
higroscépico e foram identificadas, visualmentedamgas na estrutura fisica
das amostras de bioaroma em p6 apds a obtencdnidade de equilibrio que
corresponderam a uma transformacdo do ‘“estadooVitpara o estado
“gomoso”, em ambiente de alta umidade relativa.

Com os dados apresentados na Tabela 3, obseryueseparametro C
do modelo de GAB diminuiu com o aumento da tempesiatom uma variacao
de 9,943-5,323. PEREZ-ALONSO et al. (2006), aodssem o comportamento
de sorcdo para um sistema constituido unicamenteattedextrina, obtiveram
uma mesma tendéncia no comportamento de sorcdo.elesquautores
observaram que o pardmetro C do modelo de GAB dimicom o aumento da
temperatura e, para uma faixa de temperatura ¢€ 25640 °C, a variagdo do
valor de C foi de 12,72 a 5,26.

AL-MUHTASERB et al.(2004) estudaram o comportamei¢osorcéo de
amido em pé de batata e observaram que, para uxaad@ temperatura de 30
°C a 60 °C, o parametro K diminuiu com o aumenttedaperatura e apresentou
uma variacdo de 0,907 a 0,889. Os resultados abfo aqueles autores
corroboraram 0s obtidos neste estudo. E descriéo aqieor de umidade da

monocamada (Xm) para um sistema contento apenasdmsirina (PEREZ-
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ALONSO et al. 2006) e amido em p6 de batata (AL-MW3SEB, MCMINN e
MAGEE, 2004) diminui com o aumento da temperatuB®UZA et al. (2008)
verificaram que os valores de Xm diminuiram expvassente com 0 aumento
da temperatura no comportamento de isotermas dwcadsde cépsulas de
acidos graxos de cadeia curta constituidas de deaifiona. Entretanto, os
resultados apresentados neste trabalho denotaragafeitm inverso, ou seja, o
contetdo de umidade de equilibrio foi maior emsaiégnperaturas.
Genericamente, o teor de umidade deve diminuir coaumento da
temperatura, considerando um valor de atividadagie constante, sendo este
principio estabelecido pelas leis da termodindnfiGAESIAS & CHIRIFE,
1982; LEUNG, 1986). TAKEITI et al. (2010) determiam as isotermas de
adsorcdo por método dinAmico de maltodextrina deDEOe observaram o
mesmo fendmeno de inversdo na ordem das curvaslt@ks semelhantes
também foram relatados em outros trabalhos (SARAWSCet al., 1986;
ABDELHAQ e LABUZA, 1987; TSAMI et al., 1990; PEREZLONSO et al.,
2006). Em todos os trabalhos citados, os autoretaresem que este
comportamento pode ser atribuido a alimentos mrosaclUcares simples que,
quando expostos a temperaturas elevadas, sofreaunmanto na solubilizacdo
de tais acUcares. Consequentemente, ocorre a sanvee acucares cristalinos
em acUcares solubilizados e este evento resultanei®m dgua disponivel no
alimento e em menor atividade de &gua. Dessa fordeerminados
biopolimeros, como a maltodextrina (PEREZ-ALONSQGilet 2006; TAKEITI
et al., 2010), apresentam um fenémeno de invers@beito da temperatura, que
ocasiona um aumento na quantidade de agua adsouéatalo a temperatura €
aumentada. Assim, para biopolimeros, como a maftoda, o processo nao
envolve apenas adsor¢cdo, mas também mudangasuessubta matriz do
polimero, devido ao intumescimento e as mudancadasie dos acucares

simples, que passaram da forma cristalina paranaafsollvel. Inicialmente, o
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fenbmeno era caracterizado como adsortivo, ma®pas$er um maior carater
absortivo e, deve-se ressaltar, a solubilidade ataneom o aumento da
temperatura.

BONILLA et al. (2010) obtiveram isotermas de ad&or¢de
microcapsulas de 6leo de canola com diferentesoliiopros como material de
parede e constataram que o teor de umidade ddbeiquilas microcapsulas
aumentou a medida que a atividade de &gua aumerdgemdo o ganho de
umidade maior em temperaturas mais baixas, devidatuireza exotérmica do
processo de adsorc¢éo.

Segundo URQUHART (1959), citado por AL-MUHTASEB, MINN
e MAGEE (2004), o fendmeno de adsorcdo em um palisgdeo é atribuido as
ligacBes de hidrogénio da dgua com grupos hidomslidisponiveis na regido
amorfa do substrato e na superficie de regibemlinias. As regides tipicamente
cristalinas séo resistentes a penetragdo do selwenpor isso, a 4gua afeta a
estrutura, atuando como um plasticizante das regd@worfas. Em baixas
atividades de agua, o efeito plasticizante € mpitqueno e a mobilidade da
cadeia polimérica é restrita. Com o0 aumento dadatile de agua, entretanto, a
umidade absorvida causa um intumescimento do bimpod e o grau de
cristalinidade diminui, havendo um aumento da difptidade de grupos
polares para as moléculas de agua. Esse aumeastividade de agua torna o
polissacarideo altamente intumescido, formando sohacdo devido ao efeito
plasticizante (AL-MUHTASEB et al., 2004). PEREZ-AN3SO et al. (2006)
afrmam que a conformacdo e a topologia da molécaldm dos sitios
hidrofilicos/hidrofébicos adsorvidos na interfatembém séo importantes na

consideracao e na interpretacéo da inversdo daascde sorcao.
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3.2 Temperatura de transicdo vitrea (Tg) e atividad de agua

A fim de obter as condicGes criticas de armazenwmgrara
microcapsulas de bioaroma de queijo suico, asrieatede sorcao e os dados de
temperatura de transi¢do vitrea foram representadoguncdo da Aw, e o0s
valores criticos de atividade de agua e contelUdandiglade foram obtidos
considerando uma temperatura ambiente de 25 °CFigNaa 2 verifica-se a

reducdo da Tg obtida com o aumento da Aw das népsadas de bioaroma de

gueijo suico.
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Figura 2 Variacdo da temperatura de transicdoav(treha sélida) e da umidade
de equilibrio (linha pontilhada), em fun¢éo da iddde de &gua das
microcpsulas de bioaroma de queijo suico

Comportamentos semelhantes foram observados padosvautores
(MRAD et al., 2012; PERDOMO et al.,, 2009; TONON at, 2009) que

avaliaram a variagcdo da temperatura de transi¢éeavém funcdo da umidade
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para amostras de amido de mandioca, suco de aegf = pera. Segundo
LEITE et al. (2005), a 4gua provoca uma reducastidédna Tg de polimeros
alimenticios e a presenca de tracos de agua pagiaficar reducbes
significativas no valor da Tg. Muitas pesquisas téssociado os dados de
isotermas de sorcdo a temperatura de transicaayérfim de obter condicdes
criticas para o armazenamento de alimentos (RO9®; IMORAGA et al.,
2004; MORAGA et al., 2006; KUROZAWA et al., 2009ONON et al., 2009).

Produtos amorfos, em geral, sofrem efeito de fileestéio pela 4gua e,
nesse caso, o teor de agua tem forte influénciaesabsua temperatura de
transicdo vitrea, de modo que o decréscimo do d#Horg advém da presenca
de agua em sistemas amorfos, a qual resulta no rdomia mobilidade
molecular (BAIRD & TAYLOR, 2012).

O teor de 4gua critico € o valor em que a temperale transicédo vitrea
do produto é igual & temperatura ambiente. Nestel@sos valores da atividade
de agua e da umidade de equilibrio criticos foraen (J64% e 35%,
respectivamente, e, nestas intersecdes, o valengzeratura de transicéo vitrea
foi proximo de 35 °C. Acima desta temperaturga@samorfos sdo susceptiveis
a deterioracdo e ocorrem mudancas fisicas, comalezig colapso e
endurecimento, o0 que resulta em perdas de qualidache valores de Aw
elevados (0,75 e 0,86), foi possivel visualizafaite da plastificacdo da agua
sobre o amido modificado e a maltodextrina, devéds baixos valores de
temperatura de transicédo vitrea (Figura 2).

As moléculas de amilose em umidades elevadas teadsenorientar
paralelamente, devido a sua linearidade, aproximaedo suficiente para
formacéo de ligacdes de hidrogénio entre hidroxdlaspolimeros adjacentes.
Como resultado, a afinidade do polimero por 4gwedézida, favorecendo a

formacéao de pastas opacas e filmes resistente M{&HU et al., 2007).
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De acordo com RAHMAN (2006), a temperatura de ig@osvitrea de
produtos alimenticios depende ndo somente da daaetide agua presente no
alimento, mas também da estrutura de cada consgtiteido peso molecular dos
materiais que compdem o produto.

3.3 Andlise termogravimétrica

Na Tabela 4 apresenta-se 0 primeiro estagio dengsaxicao térmica
com as temperaturas inicial e final de decomposiéfimica (Tonset [°C] e
Tendset [°C]), temperatura maxima de decomposid@dGmax [°C]) e
percentual de perda de massa (% PM), a 500 °C, mpamcapsulas de
bioaroma de queijo suico, em funcdo dos valorégEaside atividade de agua
obtidos na determinacéo da isoterma de sorc@oasohtidemperatura de 25 °C.
A andlise termogravimétrica (TGA) e a derivada wgmvimétrica (DTG)
mostraram trés estagios de decomposicao paradsdasostras analisadas.

O primeiro estagio foi observado em 31,29 °C a ®1°C,
correspondendo & perda de agua e volateis (MA.eR@a05; MARTINEZ-
CAMACHO et al., 2010). A perda de agua sucediddenestagio corresponde,
possivelmente, ao contetido de umidade critica da®capsulas, que variou de
9,86% a 55,15%, acrescida dos acidos organicoseiml@adsorvidos (nao
encapsulados) nas superficies das microcapsulasicvie-se que as amostras
com baixa umidade de equilibrio (17,92 %) apresantamenor percentual de
perda de massa (1,34%) e maior temperatura ificieset), quando comparada
as demais amostrasisso indica uma maior estabilidade térmica das
microcpsulas, quando armazenadas a baixas atgdidagua. De acordo com
CANEVAROLO et al. (2003), quanto menor for o in@w de variacdo da
porcentagem de perda de massa (% PM), mais estvel material a

decomposicédo térmica. Assim, os resultados obtidste trabalho sugerem que
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as amostras com umidade de equilibrio de 17,92%saptaram maior
estabilidade térmica no primeiro estagio de decaigfo.

Tabela 4 Primeiro estagio da andlise termogravio@étide microcapsulas de
bioaroma de queijo suico em contelddos de umidaiieacdiferentes
Primeiro estagio

Amostras Xeq (%) Tonset DTGpax Tendset (%) PM
(OC) (OC) (OC) (Tonset'Tendse)
1 9,86 42,37 60,18 85,73 2,80
2 17,92 47,88 60,73 81,88 1,34
3 22,39 40,53 54,47 79,32 2,08
4 27,46 41,70 62,40 91,75 2,74
5 35,80 40,26 54,42 77,83 2,62
6 42,85 33,52 36,28 70,62 3,21
7 55,16 31,29 46,20 65,22 4,30

O aumento gradual de temperatura pode promover mgadana
conformacdo molecular, de forma a possibilitar anBzdo de interacdes
intramoleculares, promovendo um possivel aumentestabilidade térmica das
microcipsulas. Com excec¢do da amostra 1, estémaier pode ser aplicada
para as amostras com umidade de equilibrio inteamad27,46 %), em que foi
verificada maior estabilidade térmica, quando coangea as demais amostras,
devido a menor perda de massa, conforme o segurdterceiro estagio de

decomposicéo térmica (Tabela 5).



Tabela 5 Segundo e terceiro estigios da andliseogeavimétrica de microcdpsulas de bioaroma dejajseico em
contetidos de umidade critica diferentes

Segundo estagio Terceiro estagio
Amostras Xeq (%) Tonset DTGmax Tendset (%) PM Tonset DTGmaX Tendset (%) PM
(OC) (OC) (OC) (Tonset'Tendse) (OC) (OC) (OC) (Tonset'Tendse)
1 9,863178 261,78 297,86 330,59 78,94 389,29 403,17 438,41 13,17
2 17,92029 266,82 301,95 328,32 75,46 393,98 410,44 434,42 13,79
3 22,38738 270,66 303,04 326,53 78,19 396,97 412,17 428,28 13,36
4 27,46121 253,84 299,57 330,82 60,08 395,79 403,45 438,08 8,27
5 35,7983 268,02 299,02 338,43 78,64 381,61 401,34 445,85 12,05
6 42,84752 269,02 302,59 325,56 72,36 410,72 416,10 433,34 16,60
7 55,15753 274,55 305,38 324,94 81,05 412,87 425,70 439,96 12,39

5TT



Os resultados de TGA corroboraram as conclusdtdasba partir de
alguns dados de DSC. Observou-se que a termoétdaeildas microcapsulas
de bioaroma de queijo suico foi obtida em valoresatividades de agua
intermediarios, que variaram entre 0,33 e 06&&)siderando uma mesma

temperatura de armazenamento.

0cT
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5 CONCLUSAO

O modelo matematico de GAB é estatisticamente adkgpara a
representacdo do comportamento de sorcdo do bieamdsn queijo suico
microencapsulado por atomizacdo. As isotermas ap@sm comportamento
do Tipo Il (curva sigmoidal). As curvas de sor¢coesentaram o fendbmeno de
inversdo em sua ordem, ou seja, o contetido de denakaequilibrio € maior em
altas temperaturas. A analise de calorimetria @ifeial de varredura mostrou
gue o aumento da umidade de equilibrio provocoug@al expressiva no valor
da Tg das microcapsulas e os resultados de TGAlmmaram as conclusdes
tiradas a partir de alguns dados de DSC. Obsemourm aumento da
estabilidade térmicdas microcapsulas de bioaroma de queijo suico éonega
de atividades de agua préximos de 17,9% e 27,4%.

O bioaroma de queijo suico em pé é um produto altéenhigroscépico
e necessita de condi¢cdes especiais de armazenapaatgarantia tecnoldgica
de sua aplicagdo, sendo indicado seu armazenaneemttaixas umidades
relativas (17,9%-27,4%).
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ABSTRACT

The bioaroma of Swiss cheese is a natural flavgutiiat is obtained by the
fermentation of whey permeate Byopionibacterium freudenreichiPS-1 cells

and subsequent microencapsulation by spray dryihig. a new additive for the

food industry. It is a flavouring powder with higlalue and wide applicability.

The objective of this study was to evaluate thduérice of the powdered
bioaroma of Swiss cheese in different concentration the technical and
sensory qualities of cheese bread. The consumexsiated the appearance,
colour, aroma, flavour, texture and overall acdeifitg of the samples using a
hedonic scale of nine points in a single sectidme Tesults were subjected to
analysis of variance and the Tukey test. The metlogy of the internal

preference mapping was applied. The addition of ploedered bioaroma
negatively influenced the technical quality pararetof density, specific

volume, colour and moisture content. Texture, annpairameter of acceptance,
improved with increasing flavouring concentratiomhe multidimensional

preference analysis confirmed the ANOVA resultdpveihg for the clear

observation of the segmentation of consumers agmumprdo the sensory

characteristics of the samples. Adjusted statitficaonsumers showed a
preference for sample D (6.6% bioaroma), followegd ¢ample C (4.4%

bioaroma).

Keywords: microencapsulation, starch, firmnessrimdl preference mapping.
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1. INTRODUCTION

The determination of consumer acceptance is a arymrt in the
process of developing or improving products. Theeptance of food products
in the market depends on their quality and aroreg, dttributes that determine
the choice and consumption by consumers (Kalviaatea., 2003; King et al.,
2010; Jensen et al.; 2011). Flavour is the senatirijpute most appreciated in
food. Its perception depends on a series of senmegponses, but the factor that
has the greatest influence is aroma (Sidel e2@00).

Currently, consumers are demanding 'natural’ aedltty’ products,
leading to the production of aromas through biatedbgical synthesis
(Demyttenaere and Kimpe, 2001) that can be labeledatural compounds
(Aradjo et al. 2002).

In Brazil, the National Health Surveillance Agerm@NVISA) defines
natural flavouring substances as obtained excllysivey physical,
microbiological or enzymatic methods from animal wegetable products
acceptable for human consumption. They are odorferand/or sapid
substances in their natural state or after roastompking, fermentation,
enrichment, or other enzymatic treatment (BRASIDO?). The laws of the
United States and European countries define natimoamha compounds as those
obtained by physical, enzymatic or microbial methadd must be identical to
those that already exist in nature to be legalbel@d as 'natural’' (Serra et al .,
2005).

Ultrafiltered whey permeate is a liquid substratel avaste stream in
milk processing. It is rich in lactose, mineralsdamitamins. Its lactose
fermentation withPropionibacterium freudenreichiPS-1 cells yields short
chain organic acids (e.g., propionic, acetic andtidaacids), the main
constituents of the flavour of Swiss cheese (Tedxet al., 2004, Thierry et al.,
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2004, Souza et al., 2011), that may have intergstimd valuable applications in
various products, thereby adding greater valub@germeate/ultrafiltrate.

For the preservation and protection of aromatic mmumds that are
highly volatile and unstable when exposed to lighgisture and oxygen, the
organic acids present in the fermented whey peeneate microencapsulated
(Park and Yeo, 2004). Microencapsulation is thee@gss of physically coating a
substance (e.g., small solid particles, dropletdicpfids or gases), called the
active material or core, with a wall material ocapsulating agent that has the
function of fully or partially isolating the envinment to form capsules.
(Krasaekoopt et al., 2003; Bayram et al., 2005; r&dlmoui et al., 2007).
Atomisation (spray-drying) is the most commonly disechnique for the
production of encapsulated flavours in the forndiof powders (Finney, Buffo,
Reineccius, 2002; Soottitantawat et al., 2005, Madet al., 2006; Turchiuli et
al., 2006; Baranauskiené et al., 2006).

The process of microencapsulating the bioaromavwagsScheese will
supply a new additive to the food industry. Thedlaring powder, classified as
a natural product of high value, could have widgligpbility in a range of food
products, such as bakery items, pasta, and icencrElae use of this flavouring
in cheese bread is an application of interest.

Cheese bread is a traditional food from Minas Gelfzt is appreciated
all over the Brazilian territory and internationallThe product is marketed in
the United States, England, Germany, France, Itbyrtugal, Spain, Japan,
Argentina and other countries (Aplevicz and Demi&@07). Cheese bread is
made by mixing flour with water or milk, followed/lthe addition of cheese, fat
and salt. Optional ingredients, such as eggs andusmtypes of powder, are
sometimes added. There is a technological staratatdjuality standard due to
the wide variety of optional ingredients that canused (Minim et al., 2000).

Advances in industrialisation have led to the depelent of various
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formulations that contain mashed potatoes, corur fléillings and flavourings
(Pereira et al. 2004).

The objective of this study was to evaluate thtuarfce of the addition
of Swiss cheese bioaroma microcapsules on theitattand sensory qualities
of cheese bread.
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2. MATERIALS AND METHODS

2.1 Materials

The ingredients for the production of the cheesadls, namely cassava
starch, sour cassava starch, Minas cheese, miljs, eglt and margarine, were
purchased from local trade stores in Lavras, MiBasais, Brazil. The Swiss
cheese bioaroma powder was obtained by spray dryihgy permeate
fermented byPropionibacterium freudenreichiPS-1. Modified starch and
maltodextrin were used as the wall materials ineheapsulation of the flavour
compounds and were provided by Corn Products (M&gacu, Sdo Paulo,
Brazil).

2.2 Methods

2.2.1 Production of Swiss cheese bioaroma powder

A suspension of the wall materials (or encapsujaatsl the core (or
active material) was prepared with a ratio of 4dw). The encapsulating
agents, maltodextrin GLOBE® 1920 (20 dextrose egjeivts) and chemically
modified corn starch (Snow Flake Capsul® E6131)ewgsed in ratio of 1:1
(w/w). Permeate fermented Byropionibacterium freudenreich®S-1 was used
because it is rich in organic acids, namely projgioacetic and lactic acid.

Microencapsulation was performed in a LABMAQ spdxyer, model
MSD 1.0 (Ribeirdo Preto, Sdo Paulo, Brazil), withialet temperature of 175
°C. Atomisation was achieved with a twin fluid nlezavith an opening of 1.2
mm and feed flow rate of 0.96 [*hThese drying conditions were optimised by
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Costa et al. (2011). The Swiss cheese bioaroma qroalitained was properly
stored in glass vials, protected from light expesun a refrigerator at a
temperature of 4 °C to ensure the quality of tlduring until its use in the

preparation of cheese bread.

2.2.2 Preparation of cheese breads

The rates of application of the Swiss cheese bioarpowder were
determined based on a previous experiment in wthiehminimum amount of
the flavouring detected in sensory perception tesys consumers was
determined. Table 1 shows the formulations of sam@, B, C and D, which
contain, respectively, 0.0; 2.2; 4.4; 6.6 % of bimaa Swiss cheese powder.

Sample A was prepared by first mixing cassava Istasour cassava
starch and salt. Margarine and milk were placeé iseparate container and
brought to a boil. The starch mixture was then ddbethe boiling margarine
and milk and mixed for 5 minutes in a GPANIZ indigt planetary mixer
(Caxias do Sul, Rio Grande do Sul, Brazil). Eggsevtben added and mixed for
another 2 minutes, followed by the addition of d®eerhe mixture was mixed
for 3 minutes, until a consistent and homogeneoassmvas obtained. Spheres
with a diameter of approximately 4 cm were mouldeghually. Samples B, C
and D were prepared by following the same procedittethe extra addition of
Swiss cheese bioaroma powder. The four samples vaked at 170 °C for 10
minutes in a TECHNICOOK PRACTICE combined eleciien (Campinas,

Sao Paulo, Brazil).
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Table 1 Formulation of the cheese breads evaluated

: Formulation

Ingredients A B C D
Cassava starch (g) 800 800 800 800
Sour cassava starch (g) 200 200 200 200
Minas cheese (Q) 300 300 300 300
Integrated milk (mL) 520 520 520 520
Margarine (g) 200 200 200 200
Eggs (unit) 4 4 4 4
Salt (g) 10 10 10 10
Swiss cheese bioaroma powder (g) 0 50 100 150

2.2.3 Analyses of the physical and physicochemitelracteristics of cheese

breads

The characterisation analyses were performed irregificates, except
for the texture analysis, which was performed igheireplicates. The cheese
breads were left at room temperature for a perfazhe hour prior to analyses.

The volume, density, specific volume, expansionoraind efficiency
were determined by means of a pachymeter, and massdetermined on a
semi-analytical balance, as described by Peremh €004).

The moisture content of the cheese breads wasndett by drying at
105 °C for 24 hours, with air circulation, accomlito the method described in
paragraph 55 of the Association of Official Anatgi Chemistry (1990).

Water activity (aw) was determined using a Decagaael 3 TE from
AQUA-LAB (Portimao, Portugal). The samples, weighiapproximately 5 g,
were placed in plastic containers and the readirege performed at a controlled
temperature of 25.0 £ 0.5 ° C.
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The colour of the crusts of the cheese breads wtsrdined using a
colorimeter, model CR 400 (Piracicaba, Sao PautaziB with D65 (daylight).
The L* C* h coordinates, which are a polar représeon of the of the L* a* b*
coordinate system, were used. This system usesathe diagram of the L* a*
b* coordinates, but uses cylindrical coordinatestead of rectangular
coordinates. The parameter chroma (C*) indicates ¢blour intensity or
chromaticity of the sample, as determined from atiebutes of a* and b* by
Equation 1. The hue angle (h*), an indicator ofetais the third most important
attribute, following colour brightness and chroroiiyi The tone values can be

obtained using Equation 2.

C'=(a"? +b™ }1;2 1)

h' = tan'! (h—) 2)
a

The compressive strength of the baked cheese bvesxidetermined in
a Stable Micro Systems texturometer, Model TA - KTm Extralab Brasil
(Janiru, Sao Paulo, Brazil). The tests were peréorwith a 50 mm diameter
cylindrical probe. The operating parameters ofdbeice were as follows: test
speed = 2.0 mm/s the pre-test speed = 2.0 mm/stgsisspeed = 10.0 mm/s,
distance of compression = 50%.

2.2.4 Sensory analysis
The acceptance tests of the attributes, namely aagpee, colour,

aroma, flavour, texture and overall acceptabilitgre conducted with 53 cheese

consumers between the ages of 17 and 55 yearsaisi@donic scale of 9 points
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(1 = extremely disliked to 9 = extremely liked) 8¢ and Sidel, 1993). We also
evaluated purchase intention with scores rangiog ft to 5 that correspond to
"would certainly not buy" and "would definitely byyrespectively. The samples
were served in disposable plastic cups, coded thitte digit random numbers,
and distributed to individual booths in a balanaeder of presentation. The

experiment followed a randomised complete blockgies

2.2.5 Statistical analysis

The results of physical and physicochemical charesgttions of the
cheese breads and the data regarding the accemhiioe four samples were
subjected to analysis of variance (ANOVA) and Tukegst at 5% probability
to identify the significant differences using thaftarare STATISTICA version
8.0 (Statsoft, 2007).

The acceptance data (consumer test) were arramgedan array of
samples (rows) and consumers (in columns) thenestdy to Principal
Component Analysis (PCA) (Reis et al., 2006) taaobthe internal preference
map and multidimensional analysis of preference BREF) using the
SensoMarker software, version 1.0 (Nunes and Rimh2012). The attributes of
aroma, flavour and overall acceptability were eatdd by PCA to determine the

most relevant attribute in this study.
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3. RESULTS AND DISCUSSION

3.1 Physical and physicochemical characterisations

The ratio of the solids content and the fractiomiofin the baked dough
is expressed by the specific volume and densith@product. Cheese bread has
a high density and low specific volume comparechwather bakery products,
due its high content of macromolecules, such astst@assava starch) and the
proteins of milk and eggs, casein and albumin,eethely (Esteller and Lannes,
2005).

It can be observed in Table 2 that only the addlitid 6.6% Swiss
cheese bioaroma powder (treatment D) increasedehsity and decreased the
specific volume of the cheese bread. Increasindib@roma powder increases
the proportion of macromolecules in the dough bseathe powder contains
modified starch and maltodextrin. Clareto et al0&) found densities similar to
those in this experiment when studying the replaenof fat in cheese bread
with protein concentrate. Esteller and Lannes (20@&nducted a literature
review on bakery products and found that cheesadbnas an average specific

volume of 2.58 + 0.22 cm3/g.
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Table 2 Means and standard deviations of the palysharacteristics of cheese
bread

Physical Characteristic

Cheese Bread

A (0.0%) B (2.2%) C (4.4%) D (6.6%)
Volume (cm3) 15.87 £+ 0.60 14.83+0.98 14.44+1.07 14.34+1.18
Density (g/cm?) 0.38+0.69 0.40+0.08 0.39+0.08 0.51+0.08
Specific Volume (cm?¥g) 2.63 +0.49 2.50+0.385 2.56+0.3%1 1.96+0.27
Expansion Index 1.33+0.35 1.33+0.08 1.29+0.07 1.27+£0.05
Yield (%) 7858 +1.69 79.12+1.80 79.30+1.1% 79.87 +1.3%

Means followed by the same letter, in lines, do difter in the Tukey test at 5%
probability

The addition of powdered bioaroma had no influenoethe volume
expansion ratio and yield of cheese bread (p05). The rate of expansion is a
very important factor for assessing the quality adfeese bread because
expansion makes the core more airy and spongy.vahes of the expansion
index and yield obtained for the production of deebreads in this experiment
are consistent with those found by Silva et al0@0and Machado and Pereira
(2010).

The moisture of the cheese breads differed inhalltteatments (g
0.05), as seen in Table 3. It was found that theqmtage of Swiss cheese
bioaroma powder added is directly proportionallte moisture content of the
product. In other words, increasing the concemmatbf flavouring powder
increased the moisture content of the cheese bidésimay be due to a higher
concentration of starch and maltodextrin in the gilodrom the bioaroma
powder. The starch granules, when heated, lose thgstalline structure and
absorb water more easily (Al-Muhtaseb, Mcminn, Madg004). Maltodextrins
have the ability to form gels and retain water é€2elonso et al., 2006). Cheese
breads with moisture levels close to those founthis work were observed by
Pereira et al. (2005), who studied the chemicalpmsitions of different brands.
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Table 3 Means and standard deviations of the pbgks@&mical characteristics of
cheese bread

Physicochemical Cheese Bread

Characteristic A (0.0%) B (2.2%) C (4.4%) D (6.6%)
Moisture (% b.u.) 29.77 +0.8631.29+0.38 33.52+0.52 35.11+0.73
Water activity (a) 0.86+0.02 0.88+0.02 0.85+0.02 0.85+0.02
L* 80.56 +1.08 69.68 + 1.53 59.38 +0.92 59.24 + 1.07
C* 14.45+0.88 16.68+1.8% 16.63 +1.67 18.96 + 1.28
h* 86.59+1.48 8548+1.33% 77.29+1.08 77.70 + 1.9%
Firmness (N) 26.34+2.9323.03+2.12 19.07 +2.37 15.44+2.80

Means followed by the same letter, in lines, do difter in the Tukey test at 5%
probability

The water activity of the cheese breads was nduented by the
addition of bioaroma powder.

Colour is a critical parameter in baked products amust be thoroughly
evaluated. Breads with crusts that are too dardooright are associated with
failures in processing (Giese, 2000).

The values of lightness (L*) for samples A and B aignificantly
different (p< 0.05); they are also significantly different frahe values of the
other samples. It was observed that the two sampls higher bioaroma
powder contents (samples C and D) had darker ctiusisthe other samples. It
is suggested that maltodextrin, present in a gremtgortion in these samples,
contributed significantly to the occurrence of taillard reaction that causes
greater browning of the crust of the cheese breads.

Chroma (C*) is a parameter associated with thetypoifi the colour of
an object. It was observed that an increase inflth@uring powder in the
cheese bread increased the chroma (C*) of the $oafveheese.

The hue angles (h*) measured from the crusts othal samples of
cheese breads were located in the first quadratiteofliagram of colour with

axes + a (red) and + b (yellow). It was found tliaatments A and B did not
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differ from each other, but differed from treatnse@t and D, which also did not
differ from each other (p 0.05). It was found that all the values were great
than 77.29°, tending to be more yellow than red.

The cheese bread had a honeycomb structure forméltebexpansion
and evaporation of the liquid present in the m@ike firmness is characterised
as intermediate, as compared with other bakeryymtsdand pasta due to the
less elastic characteristic of the gel formed ky gklatinisation of starch from
the flour and the interaction with proteins frone theese and eggs (Esteller and
Lannes, 2005). The hardness or firmness of theseheead is measured by the
force applied to cause deformation or breakagenefdample (Esteller et al.,
2004).

The compression force was also directly influenbgdhe addition of
flavouring powder, as significant differences weobserved among all
treatments (p< 0.05). It was observed that an increasing the amad
powdered bioaroma decreased the compression fonceghe bread. The
bioaroma powder created a favourable texture imptduct, retaining a higher
quantity of water resulting in softer cheese bréddchado and Pereira (2010)
found a similar range of compressive forces toehosind in this work when
they studied the compressive strengths of cheesglbnade with scalding milk

or water.

3.2 Sensory evaluation of cheese bread

The acceptance or rejection of a food dependssoseitsory properties.
A hedonic scale is an efficient method for the eatibn of product acceptance
by consumers (Dantas et al., 2004). The percepfi@ensory attributes, such as
appearance, colour, aroma, flavour and textura@rapertant and decisive for a

product’s acceptance (Duxbury, 2005).
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The results showed significant differences<(f.05) in the acceptance
of the four samples of cheese bread with respechdoattributes of aroma,
flavour, texture, overall acceptability and purahasent. The averages obtained
from the tests of acceptance for each treatmemirasented in Table 4.

Table 4 Average results of the sensory analystheése bread

Global Intent to

Cheese BreadAppearance Colouration Aroma  Sapidity Texture Acceptance Purchase

A (0.0%) 6.87 718 626 55P 570 6.00 3.07
B (2.2%) 6.92 71F 6.778 6.36° 6.85 6.68° 3.4g®
C (4.4%) 6.58 6.87 6.98% 65F  7.06 6.70° 3.7¢
D (6.6%) 6.78 6.88 738 692 7.7 7.02 3.92

Means followed by same letter, in columns, do nidfedin the Tukey test at 5%
probability

It was found that there was no significant differerfp> 0.05) among
the treatments in relation to the sensory attribofeappearance and colouration.
Despite being able to physically verify the diffeces in the colouration of the
samples of cheese bread, consumers did not shovavexage preference for
cheese bread, whether light or dark.

According to the acceptance test of the texturthefcheese bread, the
sample with 0.0% powdered bioaroma was least pezfdyy the consumers and
was significantly different (< 0.05) from the other samples, which did not
differ statistically amongst themselves and werdl wecepted. This indicates
that the powdered bioaroma affects the acceptahdbeocheese breads with
respect to texture, possibly due to the presencemofdified starch and
maltodextrin in the powder.

The consumers, on average, preferred cheese btaasd D, each
containing 4.4 and 6.6% Swiss cheese bioaroma powaspectively, in relation
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to flavor and the intent to purchase. Cheese b@eadd D were most preferred,
on average, in relation to the attributes of ar@nd overall acceptability, as it
was situated on a hedonic scale between "moderbiely’ and "very much
liked".

3.3 Multidimensional analysis of preference (MDPREF

Internal preference mapping takes into accountrilvidual response
of each consumer, in addition to the average gafuppnsumers who rated the
product, thus providing more consistent information the evaluation of
acceptance (Reis et al., 2006).

The results of the multivariate statistical analyscalled the
multidimensional preference analysis (MDPREF) greally represent the
preferences of individual consumers with respecth® attributes of aroma,
flavour and overall acceptability of the four sapgbf cheese bread.

With regards to the flavour attribute, two prindipeomponents
accounted for 77.63% of the variation in the acaepe of the cheese breads.
The first and second principle components explabe87% and 26.06% of the
variation, respectively. Figure 1(a) shows the glisjpn of the samples and the
correlation of the data with the acceptance oftthe® major components. The
consumers are represented as vectors, obtainedlayomial regressions that
indicate directions of increasing preference, wilile cheese breads (A, B, C
and D) are plotted by small squares. The spatiphrs¢ion of the samples
indicates differences in acceptance in relatioartuima; consumers are located
near the region of the samples that they prefeBgdanalysing the map, it can
be observed that treatment D (6.6%) was most pezfeby the consumers,
followed by treatment C (4.4%). Treatment A (0.084&s least preferred by the

consumers.
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Figure 1 Internal preference map of the aroma flayour (b) and global
acceptance (c) of the samples of cheese bread difthrent
concentrations of Swiss cheese bioaroma powder

The aroma is of utmost importance for food becdheenasal receptors
are highly sensitive to humerous volatile compoutidg are released during
chewing and swallowing (Demeyer et al., 2000). Thws can infer from the
results that the addition of Swiss cheese bioampovader to cheese bread gives
the product a distinctive aroma that is pleasantdonsumers, increasing its

acceptance.
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The internal preference map of the flavour attebwias generated by
two main components, which together accounted &4®%6 of the variation
between the samples of cheese bread. The firstipaincomponent explained
58.38% of the variation, while the second comporxmtiained 28.05% of the
variation between the samples of cheese breadgimd=1(b), it can be seen that
the highest density of panellists, representeddmntors, are oriented closest to
treatment D (6.6%), indicating that it was mostf@med by the consumers. It
appears that treatment A (0.0%) was least prefdiyembnsumers.

In the multidimensional analysis of preferencetfar global acceptance
of the cheese bread, the samples were evaluatatiebget of attributes of
appearance, aroma, flavour and texture. The maimpoaents together
explained 82.66% of the variation between the samplhe first principal
component explained 50.64% of the variation betwHen samples and the
second major component explained 32.02% of theatian. Figure 1(c) shows
that treatment D (6.6%) had the greatest consulegpsance, indicating that
the combined attributes of this cheese bread wesgable. Treatment A (0.0%)

was the least preferred in relation to global atznege.
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4. CONCLUSIONS

Despite the addition of Swiss cheese bioaroma potedeheese bread
having negatively influenced the technical quatiayameters of density, specific
volume, colour and moisture content, texture, annpairameters of acceptance
by consumers, improved with increasing concentnatiothe flavouring.

The internal preference mapping confirmed the tesaibtained by the
analysis of variance, making it possible to cleaihgerve the segmentation of
consumers according to the sensory characteriefidhe samples. Adjusted
statistically, consumers showed a preference fompta D (6.6%), followed by
sample C (4.4%). Both samples contained higher exdnations of the
flavouring powder.

These results show that Swiss cheese bioaroma pasvdepromising
additive that gives a product a distinctive aroih& pleasant to consumers and

increases the acceptance of a product.

5. ACKNOWLEDGEMENTS
We are grateful to FAPEMIG for financial supportda®NPq for the

undergraduate and doctorate scholarships.

6. REFERENCES

Al-Muhtaseb, A.H., Mcminn, W.A.M., Magee, T.R.A.20Water sorption
isotherms of starch powders.Part 1.Mathematicatrgesn of experimental
data.Journal of Food Engineering 61, 297-307.



148

Aplevicz, K.S., Demiate, I.M., 2007. Andlises fisiquimicas de pré-misturas
de pées de queijo e producado de pées de queij@dimdo de okara. Ciéncia
e Agrotecnologia 31, 1416-1422.

AOAC. 1990. Association of Official Agricultural @mists. Official methods of
theAssociation of the Agricultura Chemists, Offlcidethod 934.06.A0AC
International Arlington, 1990.

Aradjo, A.A., Pastore, G.M., Berger, R., 2002. Ricttbn of coconut aroma by
fungi cultivation in solid-state fermentation. Ama Biochemistry and
Biotechnoly 98, 747-749.

Baranauskiety R., Venskutonis, P.R., Dewettinck, K., Verhé, RQO06.
Properties of oregano (Origanumvulgare L.), cittan€Cymbopogonnardus
G.) and marjoram (Majoranahortensis L.) flavors agrsulated into milk
protein-based matrices.Food Research InternatRhat13-425.

Bayram, O.A., Bayram, M., Tekin, A.R., 2005. Spadrying of sumac flavour
using sodium chloride, sucrose, glucose and staesh carriers.
JournalofFoodEngineering 69, 253-269.

BRASIL, 2007. ANVISA, Agéncia Nacional de VigilarcBanitaria, Resolucéo
RDC: n° 2, de 5 de janeiro de 2007.

Clareto, S.S., Nelson, D.L., Pereira, A.J.G. Infice of a protein concentrate
used as a fat substitute on the quality of cheesadb Brazilian Archives of
Biology and Technology 49, 1019-1025.

Costa, J.M.G., Silva.E.K., Borges, S.V., Alves, ..6., Malta, M.R., 2011.
Determination of organic acids in fermented wheynpmate microcapsule
produced by atomization using HPLC as method. Xlxternational
Conference on Bioencapsulation, Amboise, Francé:1105.

Dantas, M.I.S., Minim, V.P.R., Puschmann, R., Came&l.D.S., Barbosa, R.L.,
2004. Mapa de preferéncia de couve minimamenteepgacia. Horticultura
Brasileira 22, 101-103.



149

Demeyer, D., Raemaekers, M., Rizzo, A., Holck, @medt, A., TenBrink, B.,
Hagen, B., Montel, C., 2000. Control of bioflavaamd safety in fermented
sausages:. first results of a European project. Resgarch International 33,
171-180.

Demyttenaere, J., Kimpe, N., 2001. Biotransformmatad terpenes by fungi:
Study of the pathways involved. Journal of Molecul@atalysis B:
Enzymatic 11, 265-270.

Duxbury, D., 2005. Flavor analysis integral to prod development. Food
Technology 59, 60-62.

Esteller, M.S., Amaral, R.L.E, Lannes, S.C.S., 20B#ect of sugar and fat
replacers on the texture of baked goods. Journ@kerfure Studies 35, 383-
393.

Esteller, M.S., Lannes, S.C.S., 2005. Parametragplnentares para fixacao
de identidade e qualidade de produtos panifica@i@scia e Tecnologia de
Alimentos 25, 802-806.

Finney, J.,Buffo, R., Reineccius, G.A., 2002. Effet type of atomization and
processing temperatures on the physical propeaties stability of spray-
dried flavors. Journal of Food Science 67, 11084111

Gharsallaoui, A., Roudaut, G., Chambin, O., Voill&y, Saurel, R., 2007.
Applications of spray-drying in microencapsulatiohfood ingredients: An
overview. Food Research International 40, 1107-1121

Giese, J., 2000. Color measurement in foods as adityjparameter. Food
Technology 54, 62-63.

Jensen, S., Oestdal, H., Skibsted, L.H., Larsehl.,LThybo, A.K., 2011.
Chemical changes in wheat pan bread during stoaagke how it affects
the sensory perception of aroma, flavour, and tdsternal of Cereal Science
53, 259-268.



150

Kalvidainen, N., Roininen, K., Tuorila, H., 2003. §helative importance of
texture, taste and aroma on a yogurt-type snaak oeference in the young
and the elderly.Food Quality and Preference 141186

King, E.S., Kievit, R.L., Curtin, C., Swiegers, J.HPretorius, |.S., Bastian,
S.E.P., Francis, I.L., 2010. The effect of multigleasts co-inoculations on
sauvignon blanc wine aroma composition, sensorpeqrties and consumer
preference. Food Chemistry 122, 618-626.

Krasaekoopt, W., Bhandari, B., Deeth, H. Evaluatioh encapsulation
techniques of probiotics for yoghurt., 2003. IntionalDairyJournal 13, 3-
13.

Machado, A.V., Pereira, J., 2010. Efeito do escalf@to nas propriedades
tecnolégicas e reolégicas da massa e do pdo deo.queiénciae
Agrotecnologia 34, 421-427.

Madene, A., Jacquot, M., Scher, J.,Desobry, S.62Bavour encapsulation and
controlled release - A review. International Jolroh Food Science and
Technology 41, 1-21.

Minim, V.P.R., Machado, P.T., Canavesi, E., PirdiR., 2000.Perfil sensorial
e aceitabilidade de diferentes formulagbes de pé&ogukijo. Ciéncia e
Tecnologia de Alimentos, Campinas 20, 154-159.

Nunes, C.A., Pinheiro, A.C.M., 2012. SensoMakerys&e 1.0. Federal
Universityof Lavras. Lavras, MG, Brazil.

Pereira, J, Ciacco, C.F., Vilela, E.R., Pereira.R.A., 2004. Funcdo dos
ingredientes na consisténcia da massa e nas ¢é&tcas do pdo de queijo.
Ciéncia e Tecnologia de Alimentos24, 494-500.

Pereira, J., Silva, R.P.G., Nery, F.C., Vilela, E.R005. Comparac¢do entre a
composi¢do quimica determinada e a declarada nalegam de diferentes

marcas de péo de queijo. Ciéncia e Agrotecnologi&23-628.



151

Perez-Alonso, C., Beristain, C.I., Lobato-Caller@s, Rodriguez-Huezo, M.E.,
Vernon-Carter, E.J., 2006. Thermodynamic analysteesorption isotherms
of pure and blended carbohydrate polymers.Journgbod Engineering 77,
753-760.

Reis, C.R., Regazzi, A.J., Carneiro, J.C.S., MinvhP.R., 2006.Mapa de
Preferéncia. In: Minim, V.P.R., ed. Andlise sensloriestudos com
consumidores, primeira ed. Vigosa, Minas Gerais.

Serra, S., Fuganti, C., Brenna, E., 2005.Biocatalpreparation of natural
flavours and fragrances. Trends in Biotechnolyl28-198.

Sidel, A., Robards, K., Helliwell, S., 2000. Devahoents in extraction
technigues and their application to analysis ofatitels in foods.Trends in
AnalyticalChemistry 19, 322-329.

Silva, M.R., Garcia, G.K.S., Ferreira, H.F., 20Q&racteriza¢do quimica, fisica
e avaliacdo da aceitacdo de pdo de queijo com bai@o energético.
Alimentos e Nutricdo 14, 69-75.

Soottitantawat, A., Takayama, K.,Okamura, K., Mada D., Yoshii, H.,
Furuta, T., Ohkawara, M., Linko, P., 2005. Microagpsulation of I-menthol
by spray drying and its release characteristiceMative Food Science and
Emerging Technologies 6 163-170.

Souza, A.S., Rocha-Ledo, M.H., Borges, S.V., QiriM.A., Cornejo, F.E.P.,
Couri, S., 2011. Retention of short chain fattjda under drying and
storage conditions.Ciéncia e Tecnologia de Alimedb, 801-805.

Stone, H.S., Sidel J.L., 1993. Sensory Evaluatioactites. San Diego,
California.

Teixeira, M.l.,, Andrade, L.R., Farina, M., Rochadbe M.H., 2004.
Characterization of short chain fatty acid micradps produced by spray

drying.Materials Science and Engineering 24, 653-65



152

Thierry, A, Maillard, M.B., Hervé, C., Richoux, RLortal, S., 2004. Varied
volatile compounds are produced Byopionibacterium freudenreichiin
emmental cheese. Food Chemistry 87, 439-446.

Turchiuli, C., Fuchs, M., Bohin, M., Cuvelier, M,EOrdonnaud, C., Peyrat-
Maillard, M.N., Dumoulin, E., 2005.0il encapsulatitsy spray drying and
fluidised bed agglomeration.Innovative Food Scienaed Emerging
Technologies 6, 29-35.

Yeo, Y., Park, K.A., 2004. New microencapsulatioatihod using an ultrasonic
atomizer based on interfacial solvent exchange.rnabuof Controlled
Release 100, 379-388.



