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RESUMO - Na microencapsula¢do por spray drying, particulas microscopicas
sdo secas e revestidas por um agente encapsulante. Neste trabalho, a estabilidade
oxidativa foi realizada por comparacdo do aroma liquido com o microencapsulado
por 75 dias em temperatura ambiente (A) e estufa a 40 °C (E). Foram feitas
analises de densidade (D) e indice de refracdo (IR) da fase oleosa, pH e umidade
(U) do pd, a cada quinzena. Também foi feito o perfil cromatografico. O IR foi de
1,47 e a D foi de 0,855 g/mL, ocorrendo ligeira variacao ao longo do teste. O pH
iniciou em 3,85 e terminou em 4,05, variando pouco entre A e E. A U teve o valor
de 3,66% no inicio dos testes e terminou em 3,30% (E) ¢ 4,44% (A). A analise
sensorial foi feita com um aromista e um leigo para diversos descritores em escala
de 1 a 10, indicando a mudang¢a de qualidade negativa. O cromatograma indicou
pouca variagdo nos terpenos, porém a oxidagdo no aroma liquido foi notada pelos
provadores, indicando que o processo foi positivo para a estabilidade do aroma.

1. INTRODUCAO

O oleo essencial de laranja, dentre os 6leos essenciais, € o que possui 0 maior indice de
terpenos, que ¢ uma diversificada classe de substancias de origem vegetal. Os principais
componentes quimicos existentes no produto sdo: d-limoneno, mirceno, a-pineno, sabieno,
decanal, linalol, octanol e a-terpineol. O 6leo apresenta uma coloragdo amarelada, aspecto de
um liquido claro e odor caracteristico, além de ser extremamente instavel, podendo oxidar-se
muito facilmente. Os compostos aromatizantes sdo quimicamente instaveis € se oxidam com
facilidade na presenga do ar, luz e umidade. Os compostos resultantes dessa oxidagdo
contribuem para a rancificagdo dos produtos elaborados com o 6leo de laranja (Jun-xia et al.,
2011; Aburto et al., 1998).

Atualmente, existem varias tecnologias disponiveis para realizar a microencapsulagao
de particulas, entre elas podem ser citadas: a atomizacdo; a extrusdo; o leito fluidizado; a
cocristalizacdo; a liofilizagdo; a secagem em tambor; a inclusdo molecular; além da inclusdo
em lipossomas. A técnica mais comumente utilizada para a retencdo do 6leo essencial em
microcapsulas na forma seca é o spray drying, na qual as particulas atomizadas secam
rapidamente, mantendo os constituintes voldteis aromatizantes no interior dos globulos
formados — ou microcapsulas. A microencapsulacdo ¢ uma tecnologia que permite revestir
particulas soélidas ou liquidas com um invélucro, protegendo compostos quimicamente
instaveis da a¢do de agentes externos, tais como ar, umidade ¢ luz (Liu et al., 2012; Castelo
Branco, 2010; Ahn et al., 2008).
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A secagem por atomizacdo consiste no contato, dentro de uma camara fechada, entre
uma corrente de ar quente e uma solucdo liquida transformada em gotas muito pequenas.
Devido a alta diferenga de temperatura e de concentragao, ocorre um processo simultaneo de
transferéncia de calor e massa, retirando material volatil das gotas. O tempo de contato, por
ser diminuto, favorece a minima deterioracdo do produto. As condi¢cdes de processo
influenciam grandemente nas caracteristicas do produto final.

Tonon e colaboradores (2011) investigaram a microencapsulagcdo de 6leo de linhaga em
um minissecador empregando goma arabica como material de parede. Por um delineamento
composto central, com trés varidveis independentes: temperatura do ar se secagem (138-202
°C), conteudo de soélidos totais (10-30 % em massa) e concentracao de 6leo com relagdo aos
solidos totais (10-30 % em massa), os autores estudaram as respostas: eficiéncia de
encapsulacao, oxidacdo lipidica e densidade do po, além da morfologia do p6 e distribuicao
do tamanho de particulas. Os resultados obtidos indicaram que um maior teor de sélidos e
uma concentracdo de 6leo menor levaram a uma maior eficiéncia de encapsulagdo e menor
oxidagdo lipidica. O aumento da temperatura de secagem resultou em maior oxidagdo. A
densidade do p6 aumentou para maior teor de s6lidos e baixa temperatura do ar de entrada.

Em um estudo relacionado, Frascareli et al. (2012) avaliaram a microencapsulagdo de
6leo de café, utilizando as mesmas variaveis independentes do estudo de Tonon et al. (2011),
porém em niveis adequados ao tipo de produto. Segundo os autores, a eficiéncia de
encapsulacdo e a reten¢do de 6leo foram influenciados negativamente pela concentracdo de
0leo e temperatura do ar, e positivamente afetados pelo teor de sélidos totais, o que poderia
estar relacionado com a viscosidade e o tamanho das gotas da emulsdo, confirmando teorias
propostas por Tonon et al. (2011). O pé6 com melhores condi¢des de encapsulagdo e a fase
oleosa liquida foram avaliadas quanto a estabilidade oxidativa a 25 °C e 60 °C, indicando o
po ser estavel durante a armazenagem a menor temperatura, mas nao a 60 °C. Em
contrapartida, em qualquer das duas temperaturas, o 6leo puro apresentou maior oxidagdo de
lipidios que o encapsulado, confirmando o efeito protetor de microencapsulagao.

Tendo em vista a aplicabilidade dos o6leos essenciais na induastria alimenticia, ¢
importante discutir e analisar a utilizagdo do método de secagem por atomizagdo na
microencapsulacdo do Oleo essencial de laranja, pois, por ser um O6leo citrico de alta
volatilidade, torna-se mais dificil manter as caracteristicas e o aroma em veiculos liquidos,
justificando-se, assim, o desenvolvimento deste trabalho.

O objetivo deste trabalho foi apresentar um estudo de vida util comparativo a respeito
de oxidagdo e de perdas aromaticas de um aroma de laranja microencapsulado e de um aroma
de laranja em veiculo liquido, por meio de determinacdes fisico-quimicas nas amostras,
avaliacdo do perfil sensorial descritivo e corridas cromatograficas.

2. MATERIAL E METODOS

Neste estudo, foi feita a comparagcdo de amostras da fase oleosa (aroma liquido) e de
amostras de produto final (p6 microencapsulado). As amostras (liquido e pod
microencapsulado) foram separadas em porgdes e acondicionadas em recipientes de vidro
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ambar, com tampa rosqueada, com o intuito de evitar maiores exposicdes ao oxigénio ¢ a luz,
potenciais agentes aceleradores de oxidagao.

As amostras de fase oleosa foram dividas em trés porcdes. O primeiro frasco foi
analisado no inicio do estudo e posteriormente descartado, devido a violagdo. A andlise
consistiu em uma avaliagdo fisico-quimica e sensorial do material. O segundo frasco foi
deixado em estufa a 40°C e o terceiro, a temperatura ambiente, 25°C. Apds 75 dias, ambas as
amostras sofreram as mesmas analises sofridas pela primeira amostra e foram posteriormente
descartadas.

Parte do aroma oleoso foi divida em onze por¢des que passaram pelo processo de
microencapsulacdo com maltodextrina em spray dryer piloto, sendo posteriormente envasadas
em frascos. As onze porcdes tiveram um destino semelhante as da fase oleosa ndo
microencapsulada: uma amostra foi analisada no inicio do estudo e descartada; e dois grupos
de cinco foram deixados em estufa e a temperatura ambiente, sendo preservadas as mesmas
condi¢des da amostra liquida. A cada quinze dias uma amostra de cada destino foi avaliada,
durante um periodo de 75 dias. ApOs as analises, as amostras foram descartadas.

As andlises sensoriais foram feitas por um aromista especializado em citricos e por uma
pessoa inexperiente (leigo), com o objetivo de comparar em qual periodo de vida 1util do
aroma o consumidor leigo conseguiria identificar o inicio e a manutengdo dos processos
oxidativos. A qualificacdao sensorial dos descritores sensoriais das amostras foi um valor no
intervalo de um (1) a dez (10), de acordo com a intensidade constatada na andlise. Para
descritores com intensidade ndo observada, foi adotado um sinal indicativo de auséncia, dada
pelo caractere X.

Os descritores da laranja analisados na analise sensorial das amostras foram: Tangerina:
(nota associada a fruta "mandarina"), Laranja Verde (nota associada a laranja verde frutal),
Laranja Suco (nota associada a suco de laranja fruta natural levemente cozido), Laranja
Fresca (nota associada a fruta fresca com perfil de suco de laranja tipo "péra"), Albedo (nota
associada a casca da laranja na parte interna "albedo"), Acido (nota associada a acidez da
laranja), Frutal (nota associada a frutas), Laranja Madura/Cozida (nota associada a fruta
madura), Floral (nota associada a flores e notas florais frutais), Citrico (nota associada a
mistura de limdo e laranja "citricos"), Laranja Oxidada (nota associada a oxidagdo de citricos
— laranja, limdo, etc), Aldeido Casca (nota associada a caracteristicas de aldeidos em notas
citricas de casca).

As amostras para andlise sensorial foram preparadas da seguinte maneira: (a) Dilui¢ao
para analise sensorial da amostra liquida: 50 g de élcool etilico para 0,5 g de aroma liquido
(solugdo 1); 100 g de agua para 0,5 g de solugdo, 1,2 g acido citrico 50% e 5 g de agucar
cristal. (b) Dilui¢cdo para andlise sensorial da amostra p6: 100 g de 4dgua para 0,2 g de aroma
po, 2g acido citrico 50% e 5 g de agucar cristal. O 4cido citrico e o agucar foram utilizados
para potencializar o impacto do aroma.

Para andlise da densidade da fase oleosa, foi utilizado o densimetro digital modelo — DE
40 — Mettler Toledo, com precisdo de até 0,0001. O indice de refracdo da fase oleosa foi
determinado por refratdmetro RE — 40 — Mettler Toledo com precisdao de até¢ 0,0001. Para a
analise da umidade do pd, foi utilizado o analisador de umidade de halogénio HB-43 —
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Mettler Toledo, por secagem infravermelha. O potencial hidrogenidnico (pH) do pd foi
medido em pHmetro DL-50 — Eletrodo DG111-SC — Mettler Toledo, com o uso de uma
solugdo a 1%. A analise cromatografica foi realizada apenas na fase oleosa, em cromatografo
gasoso com detector de chama. A fase final (pd) ndo apresentou uma preparagdo adequada,
ndo se solubilizando eficientemente em acetona, impossibilitando o procedimento no
equipamento.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

As Tabelas 1, 2 e 3 representam os resultados obtidos pela andlise sensorial das
amostras de fase oleosa e do produto final (pé microencapsulado). Os valores indicados por
cada avaliador estdo dispostos separadamente nas tabelas, de modo que fica evidente sua
comparagao.

Tabela 1 — Comparativo dos descritores das analises da fase oleosa

Temperatura Amb. — Inicio  Amb. — 75 d. Est. — 75 d.

Descritores A L A L A L
Tangerina X X 3 3 3 3
Laranja Verde X X 3 2 3 2
Laranja Suco 7 7 5 2 4 2
Laranja Fresca 7 6 5 2 3 2
Albedo 4 4 4 4 5 5
Acido X X 3 4 3 3
Frutal 5 5 4 4 4 4
Laranja Madura/Cozida 4 5 3 5 4 4
Floral 3 2 3 2 3 3
Citrico 8 8 5 6 5 5
Laranja Oxidada X X 3 4 5 7
Aldeido Casca 4 3 3 4 4 5

Legenda: Amb. = ambiente, Est. = estufa, A = aromista, L = leigo.

Pelos dados apresentados nas Tabelas 1, 2 e 3, é possivel observar variagdes nas
marcas obtidas por um mesmo descritor durante o periodo do estudo, tanto na amostra de fase
oleosa, quanto na amostra de po. Tais alteragdes apontam perdas aromaticas de alguns
atributos e aparecimento de aromas indesejados, decorrentes de modificagdes causadas pela
oxidagdo da amostra. Em geral, a fase oleosa sofreu uma maior mudang aromatica durante o
periodo do experimento. Destacam-se os descritores Acido, Floral e Citrico, os quais, para o
po6, comegam a ser percebidos pelos provadores apos 45 dias de armazenamento. O atributo
Citrico ndo foi apontado para a fase oleosa no inicio do teste. Essas caracteristicas indicam
alteracdes negativas nos preparados, pois descaracterizam a amostra inicial. Para o descritor
Laranja Oxidada, sendo este o que mais indica a oxidagdo, nota-se que a partir de 15 dias de
armazenamento da-se inicio a sua percepcao, sendo potencializada ao longo do periodo de
estudo. A pouca quantidade de amostra de fase oleosa disponivel para este estudo ndo
permitiu a analise a cada quinzena, tendo apenas o inicio e o final do teste como comparagao.
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Tabela 2 — Comparativo dos descritores das analises do pd, primeiros 30 dias

Temperatura Amb. —Inicio Amb.—15d. Est.—15d. Amb.-30d. Est.—304d.

Descritores A L A L A L A L A L
Tangerina X X X X X X X X X X
Laranja Verde X X X X X X X X X X
Laranja Suco 5 4 4 4 5 5 3 3 4 3
Laranja Fresca 5 5 4 5 5 5 3 3 2 3
Albedo 5 6 4 5 4 5 6 4 5 6
Acido X X X X X X X X X X
Frutal 6 5 4 5 4 5 2 2 3 3
Laranja Madura/Cozida 5 4 4 4 4 4 5 4 5 4
Floral X X X X X X X X X X
Citrico X X X X X X X X X X
Laranja Oxidada X X 2 2 1 1 4 2 3 3
Aldeido Casca 5 6 6 5 5 5 6 5 6 6

Legenda: Amb. = ambiente, Est. = estufa, A = aromista, L = leigo.

Tabela 3 — Comparativo dos descritores das analises do pd, 45 a 75 dias

Temperatura Amb.—45d. Est. —45d. Amb.—-60d. Est.—60d. Amb.-75d. Est.—75d.

Descritores A L A L A L A L A L A L
Tangerina X X X X 1 2 1 1 1 2 2 2
Laranja Verde X X X X 2 1 1 | 2 | 2 2
Laranja Suco 2 2 3 3 1 2 2 1 1 1 4 2
Laranja Fresca 2 2 2 2 1 1 1 2 | 1 4 2
Albedo 4 5 6 5 6 4 5 4 4 4 5 4
Acido 1 2 2 2 4 3 3 2 5 4 5 4
Frutal 2 2 3 3 2 2 3 2 2 4 3 3
Laranja Madura/Cozida 5 5 4 5 4 5 4 4 4 5 4 4
Floral 2 1 1 1 2 3 2 2 3 4 5 3
Citrico 2 2 3 3 3 3 5 6 3 4 5 5
Laranja Oxidada 6 4 5 4 7 5 6 6 8 8 6 7
Aldeido Casca 5 6 5 5 6 6 5 5 5 8 5 6

Legenda: Amb. = ambiente, Est. = estufa, A = aromista, L = leigo.

As Tabelas 4 e 5 representam os resultados das analises fisico-quimicas realizadas nas
amostras de fase oleosa e de produto final, respectivamente. Pode-se verificar que os
resultados correspondem ao periodo inicial e final, para a fase oleosa e a coletas durante um
intervalo de 10 semanas, para o po.

O indice de refracdo médio da fase oleosa foi de 1,47, variando ligeiramente entre o
inicio do teste e apds o periodo de armazenamento. A densidade média foi de 0,855 g/mL,
ocorrendo também ligeira variagdo ao longo do teste. O pH da solucdo do pd iniciou em 3,85
e terminou em 4,02 para a amostra em estufa ¢ em 4,07 para a amostra em temperatura
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ambiente. O aumento nos valores de pH est4 relacionado a oxidagdo das amostra e produgao
de novos compostos com carater mais basico, provocando o aumento do pH.

Tabela 4 — Resultados fisico-quimicos da fase oleosa

Temperatura Ambiente — Inicio  Estufa— 75 dias Ambiente — 75 dias
Indice de refracio 1,4726 1,4727 1,473
Densidade (g/mL) 0,8552 0,8568 0,8553

Tabela 5 — Resultados fisico-quimicos do pd

Periodo pH (sol. 1%) Umidade
Estufa  Ambiente Estufa = Ambiente
Inicio 3,85 3,85 3,66% 3,66%
15 dias 3,87 3,89 3,21% 3,79%
30 dias 3,91 3,92 3,22% 3,98%
45 dias 3,96 3,98 3,25% 4,19%
60 dias 3,99 4,01 3,28% 4,31%
75 dias 4,02 4,07 3,30% 4,44%

A umidade teve o valor de 3,66% no inicio dos testes e terminou em 4,44%, para a
amostra em temperatura ambiente e 3,30%, para a amostra em estufa. A diminui¢do da
umidade da amostra em estufa indica que a temperatura mais elevada provocou perda de
umidade ou de compostos volateis, pois na determinacdo de umidade, ha perda de compostos
volateis por evaporagdo, sendo a massa desses compostos evaporados computados como
umidade. Em contrapartida, a umidade da amostra em temperatura ambiente aumentou ao
longo do periodo de armazenamento.

O acompanhamento dos dados fisico-quimicos ao longo da vida til foi satisfatorio, pois
poucas alteragdes ocorreram, indicando que a possivel deterioragdo das amostras esteve
dentro do esperado, ja que a vida util para esse tipo de produto ¢ de seis meses. Os
cromatogramas mostrados nas Figuras 1, 2 e 3 indicam pouca variagdo no perfil dos terpenos,
no periodo analisado, para o 6leo de laranja, os quais sdo indicativos de oxidacdo. Os dados
apresentados correspondem a um periodo de quinze dias de armazenamento e confirmam as
observacdes dos provadores da analise sensorial para o periodo. As corridas cromatograficas
ao longo de todo o periodo de armazenamento nao puderam ser obtidas, a fim de confirmar a
alteragdo no perfil dos terpenos concomitantemente a analise sensorial, devido a
impossibilidades técnicas (troca da coluna do equipamento), porém as alteragdes subjetivas
advindas da oxidagdo foram notadas pelos provadores.
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Data File C:\HPCHEM\1\DATA\MARIO1.D Sample Name: LARANJA BASE
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Injection Date : 11/12/2012 9:

Seq. Line : 9
Sample Name : LARANJA BASE Location : Vial 9
Acqg. Operator 3 Inj z .

Inj Volume : 0.2 pl
Method : C:\HPCHEM\1\METHODS\PAMPTAK.M
Last changed 10/2/2012 8:33:37 PM by NATHALIA
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Figura 1 — Perfil cromatografico do 6leo no periodo inicial.
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Figura 2 — Perfil cromatografico do 6leo exposto a temperatura ambiente ap6s 15 dias.
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Figura 3 — Perfil cromatografico do dleo exposto a estufa apos 15 dias.
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4. CONCLUSAO

Apo6s estudo de vida util de um aroma microencapsulado comparado com sua fase
oleosa, foi possivel perceber, sensorialmente, perdas aromadticas e alteracdes em sua
composi¢do pelo aromista e pelo provador leigo. Essas alteragdes sdo caracterizadas pelo
aumento da quantidade de terpenos que, por sua vez, permitem verificar o grau de oxidagao
da amostra. Apesar de o cromatograma nao ter indicado variagdes nas areas identificadas
como terpenos que levassem a conclusdo de que havia oxidagdo na amostra, devido ao
periodo de realizacdo da andlise, essa caracteristica foi notada pelas anélises sensoriais. A fase
oleosa sofreu uma maior alteragdo aromatica durante o periodo do experimento.

Diante da exposi¢do deste cenario, aliado aos dados fisico-quimicos obtidos, ¢ possivel
chegar a conclusdo de que o processo de microencapsulacdo pelo método de spray drying
aumenta a vida util do aroma, permitindo maior distribuicao e aplicabilidade do aroma na
industria de alimentos.
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