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RESUMO

O presente trabalho teve como objetivo avaliar a producéo, as caracteristicas fisico-
quimicas e a aplicacdo de betalainas oriundas da beterraba (Beta vulgaris L.)
microencapsuladas pelo processo de spray drying, utilizando agentes carreadores.
Inicialmente, avaliou-se a influéncia das condi¢des de processo (temperatura e
vazéo do ar de secagem, concentracdo e formulacdo dos agentes carreadores) sobre
a umidade das microcapsulas, rendimento do processo, solubilidade, retencdo de
betalainas e parametros de cor, atraves de um delineamento composto central
rotacional 2*. Foram produzidas particulas utilizando a mistura de dois agentes
carreadores: maltodextrina 10 DE (Md) e amido de milho modificado (Am). A
partir dos resultados do planejamento experimental, foi selecionado um grupo de
quatro amostras para serem estudadas quanto a morfologia, distribuicdo de tamanho
das particulas, isotermas de sorcéo, atividade antioxidante, temperatura de transicao
vitrea e estabilidade a luz e ao pH. Além disso, essas amostras foram aplicadas
como corante natural em uma formulacdo modelo de queijo petit suisse, sendo
submetidas a avaliagdo sensorial por teste de aceitacdo e intencdo de compra
juntamente com uma amostra comercial do mesmo produto. Em todos 0s ensaios
de producdo de microcapsulas foram obtidos baixos valores de umidade (0,16 a
2,91%) e elevada solubilidade (> 90%). O rendimento variou de 2,96 até 81,34% e
a retencao de betalainas nas microcapsulas variou entre 40 e 46%. As amostras com
maior concentracdo total de carreadores resultaram em particulas maiores e com
paredes mais lisas, 0 que esté relacionado ao aumento da viscosidade da mistura a
ser seca, além disso foram mais estaveis nos testes de estabilidade a luz,
apresentando menor variacao da cor ao longo de 98 dias de estudo. O processo de
encapsulacdo ofereceu elevada protecdo aos compostos antioxidantes das
betalainas, mantendo mais de 70% da atividade nessas amostras, em relacdo aos
resultados obtidos para o extrato puro. As maiores atividades antioxidantes foram
observadas nas amostras de capsulas com maior quantidade de amido modificado

na formulacdo, ao contrario da temperatura de transi¢do vitrea que apresentou



valores mais altos e, portanto, mais convenientes, para as amostras contendo mais
maltodextrina, o que evidencia o papel protetor destes agentes carreadores quando
utilizados em conjunto. Com relacdo ao pH, as amostras microencapsuladas
mostraram-se mais estaveis que o extrato liquido, com conservagdo da cor,
principalmente em pH 8, no qual houve evidente escurecimento do extrato. As
capsulas mantiveram os pardmetros de cor estaveis em um maior intervalo de pH
quando comparadas ao extrato puro. As particulas apresentaram baixa
higroscopicidade e o melhor ajuste matematico as isotermas de sorcéo foi obtido
pelo modelo de BET. Na andlise sensorial do queijo petit suisse, as amostras
contendo o extrato de beterraba microencapsulado atuando como corante natural
obtiveram repostas que ficaram na maioria entre “provavelmente compraria” e
“tenho ddvida se compraria ou ndo ” o produto apresentado, sendo que as amostras
com melhor expectativa de compra foram as que continham as capsulas com maior
teor de carreadores, as quais também obtiveram as melhores notas em relacéo ao

atributo cor no teste de aceitacao.

Palavras-chave: Betalainas. Secagem por atomizacdo. Estabilidade. Propriedades

fisico-quimicas.



ABSTRACT

This study aimed to evaluate the production, physical-chemical characteristics, and
the application of betalains derived from beetroots (Beta vulgaris L.)
microencapsulated by spray drying using carrier agents. Initially, we assessed the
influence of process conditions (temperature and drying air flow-rate,
concentration and formulation of carrier agents) on the water content of the
microcapsules, process yield, solubility, betalain retention and color parameters
through a central composite design 2*. Particles were produced using blends of two
carrier agents: maltodextrin 10 DE (Md) and modified corn starch (Am). Taking
into account the results of the experimental design, a group of four samples was
selected to be further evaluated regarding morphology, particle size distribution,
sorption isotherms, antioxidant activity, glass transition temperature and stability
to light and pH. In addition, these samples were applied as natural colorant in a
model formulation of petit Suisse cheese, which was subjected to sensory evaluation
for acceptance and purchase intention along with a sample of the corresponding
commercial product. In all the production trials, the microcapsules presented low
water content values (0.16 to 2.91%) and high solubility (> 90%). The yield ranged
from 2.96 to 81.34%, and betalain retention in the microcapsules ranged between
40 and 46%. Samples with higher total carrier concentration resulted in larger
particles and smoother walls, which are related to increased viscosity of the mixture
to be dried; further, they were more stable under light exposure, presenting lower
color changes up to 98 days of study. The encapsulation process provided high
protection to the antioxidant compounds of betalains, keeping more than 70% of
the activity in these samples when compared to the results obtained for the pure
extract. The highest antioxidant activity was observed in capsules with higher
amount of modified starch in the formulation, as opposed to the glass transition
temperature that showed higher values, thus more convenient, for the samples
containing more maltodextrin, which demonstrated the protective role of these

carrier agents when used together. With respect to pH, microencapsulated samples



were more stable than the liquid extract, with preservation of the color, particularly
at pH 8, at which there was an evident browning in the extract. The capsules also
remained stable regarding color parameters in a wider range of pH when
compared to the pure extract. The particles showed low hygroscopicity and the best
mathematical adjustment for the sorption isotherms was obtained by the BET
model. In the sensorial analysis of petit Suisse cheese, the samples containing beet
extract microcapsules as a natural dye obtained answers that were in the majority
among "l would probably buy™ and "I doubt whether I would buy or not" the
product displayed. The samples with the best purchase expectation were those
containing the capsules with higher carrier content, which also obtained the highest
scores in relation to the color attribute in the acceptance test.

Keywords: Betalains. Spray drying. Stability. Physicochemical properties.
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1. INTRODUCAO E JUSTIFICATIVA

A beterraba (Beta vulgaris L.) é uma dicotiledénea pertencente a familia
Quenopodiacea, sendo originaria das regides de clima temperado da Europa e do
Norte da Africa. Apresenta raiz tuberosa de formato globular que se desenvolve
quase a superficie do solo, com sabor acentuadamente doce e coloracdo purpura.
Sdo trés os tipos de beterraba existentes: beterraba horticula ou de mesa, beterraba
acucareira e beterraba forrageira, sendo que, no Brasil, somente a beterraba
horticula é cultivada comercialmente (CORREA et al., 2014; RESENDE;
CORDEIRO, 2007). No Brasil, o cultivo de beterraba intensificou-se grandemente
com a imigragdo europeia e asiatica, sendo cultivadas exclusivamente variedades
para mesa. Nos Ultimos anos pdde-se observar um aumento crescente na procura
por esta hortalica, tanto para utilizacdo nas industrias de conservas de alimentos
infantis como para consumo in natura (SOUZA et al., 2003).

A producdo mundial de beterraba acucareira em 2005 foi de 240,9 milhdes
de toneladas, cultivadas em uma éarea de 55 milhdes de hectares, o que
proporcionou uma produtividade média de 43,8 t/ha. No Brasil, a estimativa de area
plantada com beterraba esta em torno de 10.000 hectares, com produtividade média
oscilando entre 20 e 35 t/ha, sendo a cultivar Early Wonder a mais tradicional no
pais (RESENDE; CORDEIRO, 2007).

As principais regides produtoras de beterraba no Brasil estdo localizadas nos
estados de Sdo Paulo, Minas Gerais e Rio Grande do Sul. Das propriedades
produtoras de beterraba existentes no pais, 42% estdo na Regido Sudeste e 35% na
Regido Sul, sendo as demais regides responsaveis por apenas 23% da producdo
nacional. No nordeste, o cultivo dessa hortalica é reduzido, pois as temperaturas
mais elevadas tendem a reduzir a pigmentacdo e consequentemente a qualidade do
produto (MARQUES et al., 2010).

Nos ultimos anos, o interesse em corantes naturais aumentou
consideravelmente, principalmente pela toxicidade quase nula e por serem

ecologicamente corretos. Corantes naturais possuem compostos com propriedades



18

antioxidantes e sua presenca na dieta pode reduzir o risco de doencas
cardiovasculares, cancer e doencas associadas ao envelhecimento. Os pigmentos
mais importantes e abundantes na beterraba sdo as betalainas, as quais séo
quimicamente definidas como derivados do &cido betaldmico. As betalainas
conferem uma cor vermelha desejavel em alimentos e tém inimeras aplicacdes na
indastria, como aditivos em gelatinas, sobremesas, doces, alimentos assados, etc.
(CHETHANA; NAY AK; RAGHAVARAO, 2007).

A microencapsulacdo por atomizacdo é uma solugdo econdmica e um
método muito utilizado para a preservacao de corantes naturais por aprisionamento
dos ingredientes em um material de revestimento (PITALUA et al., 2010). E de
grande importancia para a inddstria otimizar esse processo de secagem, afim de
obter produtos com melhores caracteristicas sensoriais e nutricionais, bem como
aumentar o rendimento. Uma alternativa para evitar os problemas de manipulagéo
e processamento caracteristico da secagem por atomizacdo é adicionar agentes
carreadores, que melhoram a estabilidade do material durante a secagem e o
armazenamento, desempenhando ainda a funcdo de agentes encapsulantes
(BHANDARI et al., 1993; RIGHETTO; NETTO, 2005). Os materiais de parede
utilizados na microencapsulagéo representam uma variedade de compostos naturais
ou sintéticos que incluem carboidratos, lipidios e proteinas (CARDOSO; GROSSO;
VITALLI, 2001).

Considerando-se que a beterraba apresenta uma grande quantidade de
betalainas e, consequentemente, uma elevada capacidade antioxidante, e levando-
se em conta o fato de que as betalainas sdo pigmentos instaveis, a
microencapsulacdo do extrato de beterraba representa uma técnica promissora no
sentido de aumentar a estabilidade desses pigmentos.

Dessa forma, estudar a influéncia de agentes carreadores na secagem do
extrato de beterraba por spray drying torna-se importante para facilitar e otimizar o
processo de secagem; além disso, o uso de carreadores apresenta o potencial de
proteger as betalainas, garantindo um produto estavel, com alto poder antioxidante

e que podera ser utilizado como corante natural.
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2. OBJETIVOS

2.1.  Objetivo geral

Este trabalho teve como objetivo geral a obtencdo de extrato de beterraba
em po através do processo de secagem por atomizacdo (spray drying) utilizando
amido modificado e maltodextrina como agentes carreadores, visando proteger as
betalainas. Para alcancar esse objetivo geral, os trabalhos foram conduzidos de

forma a atingir uma série de objetivos especificos, descritos a seguir.

2.2.  Objetivos especificos

- Estudar a influéncia da formulacéo e da concentragcdo do agente carreador sobre o
processo de secagem por atomizacdo do extrato de beterraba, levando em
consideracdo o rendimento do processo.

- Estudar a influéncia da formulacdo e da concentracdo do agente carreador sobre
as propriedades fisico-quimicas das particulas produzidas (tamanho e morfologia
das particulas, cor, solubilidade, retencdo de betalainas, e atividade antioxidante)
através do processo de encapsulacdo por atomizacgéo.

- Avaliar a estabilidade das betalainas no extrato de beterraba produzidos com os
diferentes agentes carreadores frente a luz e ao pH.

- Determinar as isotermas de sorcdo, temperaturas de transicdo vitrea (Tg) e
pegajosidade (stickiness) em funcdo da concentracdo dos agentes encapsulantes e
do teor de agua, buscando correlaciona-las com a eficiéncia de encapsulacdo e
estabilidade das betalainas.

- Aplicar as microcapsulas como corante natural em queijo petit suisse e avaliar a

aceitacdo do produto através de teste afetivo e intencdo de compra.
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3. REVISAO DE LITERATURA

3.1.Microencapsulacao

A microencapsulacdo consiste no processo de empacotamento de pequenas
porcdes de liquido, gas ou solidos (denominadas por nicleo, material ativo, recheio
ou fase interna) cobertas ou aprisionadas por uma céapsula protetora (denominada
parede, cobertura ou encapsulante) sendo as particulas formadas denominadas
microcapsulas (Figura 3.1). Essa técnica isola e protege os componentes ativos das
condicdes ambientais adversas do meio, como luz, oxigénio, umidade e interacdes
com outros compostos, de modo a evitar o efeito da exposicdo inadequada,
estabilizar o produto, aumentar a vida Gtil e promover a liberacdo controlada do
encapsulado em condicdes e velocidade especificas. H4 uma tendéncia mundial no
sentido de que os alimentos ndo sejam mais somente vistos como uma fonte de
nutrientes com apelo sensorial, mas também como fonte de bem-estar e de saude
para os individuos. Essa mudanca de perspectiva requer mudancas de paradigma no
desenvolvimento de novos produtos, aplicando-se 0os métodos tradicionais, mas
também se observando a necessidade do controle da bioacessibilidade de
determinados componentes dos alimentos. Essa abordagem torna-se cada vez mais
relevante conforme se estabelecem as relacGes entre genética, alimentacéo e saude,
e a microencapsulacdo € um meio efetivo de se alcancar tais objetivos (FAVARO-
TRINDADE; PINHO; ROCHA, 2008).
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Figura 3.1. Exemplos de microcéapsulas. (A) Microesfera. (B) Microcapsulas
simples. (C) Microcapsula simples irregular. (D) Microcapsula de parede dupla. (E)
Microcdpsula com véarios nacleos. (F). Agrupamento de microcapsulas
(ARSHADY, 1993).

A industria de alimentos utiliza a microencasulacéo por varias razdes, sendo
as principais citadas a seguir (AZEREDO, 2005; MADENE et al., 2006; SANTOS;
FAVARO-TRINDADE; GROSSO, 2005; SHAHIDI; HAN, 1993):

. transformar liquidos em sélidos para uso em sistemas secos;

. reduzir a reatividade do material ativo em relacdo ao ambiente (luz, oxigénio
e umidade);

. diminuir as taxas de evaporacdo (compostos volateis) ou transferéncia de

massa do material ativo para o ambiente;
. melhorar as condi¢fes de manuseio do material ativo através da reducdo da
higroscopicidade, prevencdo da formacdo de aglomerados, dispersdo uniforme do
material ativo em misturas, principalmente quando em pequenas quantidades,
dando-lhe dimensdes e superficie similares as dos demais componentes, e
manutencdo da integridade de sua estrutura;
. controlar a liberacdo do material ativo até o estimulo apropriado;
. mascarar o sabor e o odor do material ativo.

As definicGes e empregos da microencapsulacdo tém sido ampliados devido

as novas necessidades que a industria de alimentos apresenta em relacdo a
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propriedades cada vez mais complexas nas formulagcfes, as quais muitas vezes s
podem ser conferidas pela microencapsulagdo (GOUIN, 2004).

A denominacdo do produto final de um processo de encapsulacdo depende
do tamanho das particulas resultantes. Sdo denominadas microcapsulas quando seu
tamanho se situa na faixa de 0,2 a 5.000 um, macrocapsulas quando possuem
tamanhos superiores a 5.000 um, e nanocapsulas quando sao menores que 0,2 pm
(AZEREDO, 2005; DESAI; JIN PARK, 2005). A Tabela 3.1 mostra as faixas de
tamanhos de particulas produzidas por diferentes métodos de encapsulacdo.

Existem diversas técnicas de microencapsulacdo, as quais sao divididas em
trés grupos conhecidos como métodos fisicos, quimicos e fisico-quimicos.
Destacam-se entre os metodos fisicos o spray drying, spray chilling, spray cooling,
cobertura por spray em leito fluidizado, extrusao, extrusao centrifuga em multiplos
orificios, co-cristalizacdo e liofilizacdo. Os métodos quimicos, por sua vez, sao
constituidos pela coacervacédo, envolvimento por lipossomas e separacdo em fase
organica. Os métodos fisico-quimicos sédo representados pela inclusdo molecular e

polimerizacdo interfacial.

Tabela 3.1. Faixas de tamanho de particulas obtidas de acordo com os métodos de
encapsulacdo (BARBOSA-CANOVAS et al., 2005).

Método de encapsulagdo Faixa de tamanhos (um)
Spray drying 20-150
Extrusdo centrifuga 125-3000
Fluidizacao 50-10000
Extruséo 700-6000
Coacervacéo 1-500

A escolha do método para a microencapsulacdo depende de fatores
econbmicos, das condigcdes de processamento as quais 0 material encapsulado deve
resistir sem liberar seu contetdo, da funcionalidade que o material ativo deve
fornecer ao produto final, do mecanismo de libera¢do do recheio, do tamanho de

particula desejada, das propriedades do agente encapsulado e do material de parede,
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e da aplicabilidade como ingrediente em alimentos e mecanismos de liberacdo
(ROCHA; FAVARO-TRINDADE; GROSSO, 2012).

A escolha do agente encapsulante depende de uma série de fatores, entre
eles a ndo reatividade com o material a ser encapsulado, o processo utilizado para
a formacdo da microcépsula e o mecanismo de liberacdo ideal. Muitos materiais
podem ser utilizados como cobertura para as microcéapsulas, dentre eles: goma
arébica, agar, alginato e carragena; os carboidratos amido, amidos modificados,
dextrinas e sacarose; as celuloses carboximetilcelulose, acetilcelulose,
nitrocelulose; os lipidios parafina, mono e diacilglicerdis, éleos e gorduras; os
materiais inorganicos sulfato de célcio e silicatos; as proteinas do gluten, caseina,
gelatina e albumina (JACKSON; LEE, 1991).

3.2.Microencapsulagéo por spray drying

A secagem por atomizacdo ou spray drying é um processo continuo, onde
um liquido ou pasta € transformado em um produto seco, na forma de po,
caracterizando-se por um tempo de secagem relativamente curto. O processo
consiste basicamente na atomizacgéo do liquido que entra em contato com um fluxo
de ar quente. A velocidade de desidratacdo € muito rapida porque a area superficial
das particulas € grande e a temperatura do ar de secagem ¢é alta (150 a 300 °C).
Desta forma, essa técnica permite a secagem de produtos sensiveis ao calor, sem
afetar demasiadamente sua qualidade (RE, 1998). A Figura 3.2 apresenta um

modelo esquematico de um spray dryer.
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Figura 3.2. Modelo esquematico de um spray dryer (AMERI; MAA, 2006).

No processo de encapsulacdo por spray drying, o primeiro passo € a
hidratacdo do material de parede, seguida da dispersdo do material de recheio na
suspensdo. Caso o material de recheio seja oleoso, é desejavel que uma emulséo
fina e estdvel do material ativo na solu¢do contendo o material de parede seja
formada. A dispersdo/emulsdo formada é entdo atomizada em uma camara
contendo ar quente e a evaporacdo do solvente, normalmente &gua, resulta na
formacdo de microparticulas (GHARSALLAOUI et al., 2007).

As propriedades fisico-quimicas do pdé produzido por spray drying
dependem de algumas variaveis do processo como as caracteristicas da alimentagédo
(viscosidade, tamanho da particula e vazdo) e do ar de secagem (velocidade,
temperatura e pressdo). Problemas operacionais como a dificuldade na atomizacgéo
da alimentacdo, instantaneizacao e pegajosidade resultam em produtos com baixa
qualidade e diminuem o rendimento do processo.

A atomizacdo da alimentacdo € um dos aspectos criticos do processo de
secagem por spray dryer. Para que a desidratacdo seja rapida é importante obter a
aspersdo de gotas com tamanho pequeno e homogéneo. Além disso, o tamanho das

gotas determinara o tamanho das particulas obtidas. O método de secagem por
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atomizacdo, quando bem conduzido, gera um produto estavel e versatil. Por outro
lado, produtos em po6 obtidos por spray drying sdo constituidos de pequenas
particulas, na faixa de 10 - 100 um, apresentando propriedades de reconstituicao e
manipulag&o relativamente ruins (FUCHS et al., 2006). A secagem por spray drying
tem sido muito utilizada na produgdo de sucos e extratos, porém os pds produzidos
costumam apresentar problemas de manipulagdo, como alta higroscopicidade e
pegajosidade (stickiness). Isso ocorre devido aos compostos de baixa massa molar,
como acgucares e &cidos organicos, que constituem a maior parte dos solidos
presentes nesses produtos (BHANDARI et al., 1993). A pegajosidade pode resultar
em problemas tecnoldgicos, como a adeséo do po as paredes do secador, dificuldade
de manipulagdo, empastamento e compactacdo, tornando o armazenamento e a
utilizagdo mais dificil, além de diminuir o rendimento do processo e afetar as
caracteristicas do produto final.

Além do controle de temperatura e umidade do produto durante a secagem,
uma alternativa para evitar aderéncia e pegajosidade é adicionar agentes
carreadores com alta massa molar, os quais além de melhorar a estabilidade do
material durante a secagem e o0 armazenamento, também podem desempenhar a
funcdo de encapsulantes (BHANDARI et al., 1993; RIGHETTO; NETTO, 2005;
TELIS; MARTINEZ-NAVARRETE, 2009; TELIS; MARTINEZ-NAVARRETE,
2010).

3.3. Agentes carreadores/encapsulantes

A selecdo do agente carreador depende das propriedades fisico-quimicas do
material a ser seco, do processo utilizado para formar a particula e das propriedades
finais desejadas. Sua utilizacdo pode minimizar problemas operacionais e promover
um melhor manuseio do produto final, conferindo maior protecdo contra a adsorcao
de umidade do ambiente e tornando-o menos higroscopico (TONON et al., 2009).
Quando um produto com alto teor de sélidos sollveis € submetido a rapida remocéo
de agua, como na secagem por spray drying, a matriz sélida resultante pode estar

em um estado amorfo metaestavel, o qual é muito sensivel a mudancas de
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temperatura e umidade. Essa matriz amorfa é muito suscetivel a plasticizacéo pela
agua, seguida por alteracdes relacionadas a transicdo vitrea, as quais incluem a
pegajosidade, aglomeracdo e o colapso (ROOS, 1995), bem como alteracGes de cor
(ACEVEDO; SCHEBOR; BUERA, 2006; LING; BIRCH; LIM, 2005). O uso de
agentes carreadores aumenta a temperatura de transi¢cdo vitrea do produto,
facilitando a secagem, o transporte e o armazenamento (BHANDARI et al., 1993).

Uma encapsulacdo eficiente é particularmente dependente do desempenho
do agente encapsulante, que deve ter boa solubilidade em &agua, propriedades
emulsificantes, ser passivel de secagem e apresentar baixa viscosidade mesmo em
alta concentragdo de sélidos. Geralmente uma Unica matriz encapsulante néo possui
todos esses requisitos e esforcos tém sido realizados no sentido de encontrar
misturas adequadas de proteinas e polissacarideos em diferentes proporcoes
(KAUSHIK; ROOS, 2008). Os carboidratos sdo os materiais mais utilizados para
encapsulagdo devido a grande diversidade, habilidade de adsorver compostos
volateis e baixo custo. Alguns tipos de materiais utilizados como encapsulantes séo
apresentados na Tabela 3.2. Os mecanismos pelos quais esses materiais podem
contribuir para a estabilidade na estocagem de p0s higroscépicos sdo baseados em
diferentes fatores, 0s quais podem ocorrer simultaneamente, como: competicao pela
umidade com os componentes do produto; atuacdo como uma barreira fisica entre
as particulas, mesmo sem recobrir completamente a superficie das particulas;
aumento da temperatura de transicao vitrea (Tg) da fase amorfa; formacéo de uma
barreira protetora contra a umidade na superficie de particulas higroscopicas
(AGUILERA; DEL VALLE; KAREL, 1995).
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Tabela 3.2. Agentes encapsulantes utilizados para ingredientes alimenticios
(SHAHIDI; HAN, 1993).

Carboidratos | amido, maltodextrinas, xarope de milho, dextrana, sacarose,

ciclodextrinas

Celuloses carboximetilcelulose, metilcelulose, etilcelulose, nitrocelulose,
acetilcelulose, acetato-ftalato de celulose, acetato-butilato-
ftalato de celulose

Gomas goma acacia, agar, alginato de sodio, carragena

Lipideos ceras, parafina, cera de abelha, &cido triestearico, diglicerideos,

monoglicerideos, 6leos, gorduras, 6leos hidrogenados

Proteinas gluten, caseina, gelatina, albumina, hemoglobina, peptideos,

proteinas de soja, proteinas do soro do leite

A indastria de alimentos utiliza a técnica de microencapsulacédo
principalmente para reduzir a reatividade do produto com o meio externo,
diminuindo a velocidade de transferéncia do material para 0 ambiente. Desse modo,
um melhor manuseio do produto é promovido, uma vez que 0 mesmo adquire uma
forma solida, com maior uniformidade, facilitando misturas. Tonon et al. (2009)
avaliaram o efeito de diferentes agentes carreadores (goma arabica, maltodextrina
e fécula de mandioca) na secagem de suco de acai obtido por atomizacdo. Os
autores relataram pds menos higroscépicos com o aumento da concentracdo de
maltodextrina (30 %), confirmando sua eficiéncia como agente carreador. Robert
et al. (2010) realizaram a secagem por spray dryer para encapsulacdo das
antocianinas do suco de romd. A maltodextrina se mostrou melhor agente
encapsulante em comparacao com isolado proteico de soja. Gabas et al. (2007) e
Martinelli et al. (2007) analisaram os efeitos da adicdo de maltodextrina e goma
arabica aos sucos de abacaxi e de limdo, respectivamente, sobre as isotermas de
sorcdo e calor isostérico de sorcdo dos sucos em pd. A adicdo de carboidratos
poliméricos diminuiu a umidade de equilibrio em uma determinada atividade de
agua e reduziu a susceptibilidade das isotermas as variacdes de temperatura. Telis

e Martinez-Navarrete (2009; 2010) estudaram os efeitos da adi¢cdo de maltodextrina



28

e goma arébica sobre a Tg, isotermas de sorcao e alteragdes estruturais e de cor em
pos de grapefruit (toranja) produzidos por liofilizagdo. Os resultados confirmaram
o efeito protetor desses biopolimeros durante 0 armazenamento do produto.

3.3.1. Amido modificado

O amido é um material abundante e barato, entretanto ndo possui grupos
hidrofébicos, ndo exercendo, portanto, praticamente nenhum efeito emulsificante.
Além disso, solucdes de amido apresentam viscosidades elevadas, ndo sendo
apropriadas para a maioria dos processos de encapsulacdo. Assim, os amidos
utilizados para microencapsulacdo devem ser modificados quimicamente por meio
de hidrolise parcial seguida da reagdo com um componente hidrofobico
(AZEREDO, 2005; SHAHIDI; HAN, 1993).

O amido modificado é um tipo de amido amplamente utilizado na
microencapsulacdo de aditivos alimenticios. Trata-se de um amido de milho
qguimicamente modificado por incorporacdo de um componente lipofilico (grupos
octenil succinato). Esse amido atende a todos 0s requisitos para 0s agentes
carreadores requeridos para a microencapsulagdo por spray drying. Além de
emulsificante, possui propriedades estabilizadoras e capacidade de formacdo de
pelicula. E uma substancia relativamente barata, sendo uma alternativa para o uso
de materiais mais onerosos, como gomas e isolados proteicos (DOMIAN et al.,
2015).

Em solugdes aquosas, as preparacbes de amido modificado sdo quase
incolores e ndo alteram o sabor natural e cor do produto microencapsulado. Eles
podem ser aplicados em concentracdes que atingem até 50%, enquanto que a
concentracdo aplicada para outros materiais de caracteristicas similares, como a
goma arabica, € de 35% de matéria seca. Uma alta concentracao de agente carreador
permite minimizar as perdas do material microencapsulado, aumentando a eficacia
da secagem por atomizacao. Além disso, 0 amido é um polimero caracterizado pela

temperatura de transicdo vitrea na faixa de 151 a 243 °C, e assim pode ser exposto
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as temperaturas elevadas aplicadas no processo de secagem e ndo sofre o fendmeno
da transigdo vitrea (DOMIAN et al., 2015).

3.3.2. Maltodextrina

Carboidratos, em geral, sdo considerados bons agentes encapsulantes. As
maltodextrinas sdo formadas pela hidrélise parcial, por acidos ou enzimas, do
amido de milho e estdo disponiveis em diferentes graus de dextrose equivalente
(DE), que indicam o nivel de hidrélise do polimero de amido. A maltodextrina
apresenta como vantagens boa relacdo custo/efetividade, capacidade de formar
solugbes concentradas com baixa viscosidade, boa solubilidade, além de ser
insipida e inodora. Entretanto, ndo possui propriedade emulsificante e, por este
motivo, deve ser utilizada juntamente com outros materiais que possuam essa
propriedade, como proteinas (GHARSALLAOUI et al., 2007; MADENE et al.,
2006).

A maltodextrina facilita o processo de secagem de alimentos ricos em
acucares (ADHIKARI et al., 2004). Atuando como encapsulante ou material de
parede, protege o material das condi¢bes adversas do meio, como luz, umidade,
oxigénio e interagdes com outros compostos, estabilizando o produto, aumentando
a vida util e promovendo a liberacdo controlada do encapsulado em condi¢oes pré-
estabelecidas (SHAHIDI; HAN, 1993).

3.4 Betalainas

Betalainas sdo compostos nitrogenados presentes na beterraba,
apresentando reconhecida atividade antioxidante. S&o classificadas em
betacianinas, que conferem a cor vermelho-violeta a beterraba, e em betaxantinas,
um corante vermelho-alaranjado também presente na beterraba, porém em menor
proporcdo que as betacianinas (PITALUA et al., 2010). As betalainas foram
primeiramente isoladas a partir das raizes vermelhas de Beta vulgaris, planta que

deu seu nome a esta classe de pigmentos, e sé@o usadas para colorir uma grande
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variedade de alimentos e produtos processados. Também sdo encontradas em
algumas espécies fungicas dos géneros Amanita e Hygrocybe. Além da Beta
vulgaris (familia Chenopodiaceae), eles sdo encontrados em sementes de amaranto
(Amaranthaceae), Bougainvillaea bracts (Nyctaginaceae) e flores e outras partes de
plantas das familias Aizoaceae, Basellaceae, Didieraceae, Phytolaccaceae e
Portulaceae (CASTELLANOS-SANTIAGO; YAHIA, 2008).

Betalainas tém recebido atencéo crescente devido a suas atividades antiviral
e antimicrobiana. A estabilidade das betalainas é fortemente influenciada por
acucar, luz, oxigénio, atividade de agua, pH (excelente estabilidade entre pH 4 e 5
e razoavel entre pH 3 e 4 e pH 5 e 7) e temperatura. A oxidacdo das betalainas é
acelerada na presenca de luz e oxigénio (CHETHANA et al., 2007; FENNEMA,
1996; VOLP; RENHE; STRINGUETA, 2009). Todos 0s pigmentos da classe das
betalainas séo sollveis em agua, uma propriedade muito explorada na extragdo do
pigmento (CHETHANA et al., 2007).

O potencial antioxidante das betalainas é atribuido as suas caracteristicas
estruturais. Nas betaxantinas, um aumento no namero de residuos hidroxi e amina
promove a eliminacdo de radicais livres e nas betacianinas a glicosilacdo reduz
essas atividades, enquanto a acilacdo aumenta o potencial antioxidante. As
betalainas, betanina e indicaxantina estdo envolvidas na protecdo da particula de
LDL-colesterol contra modificacGes oxidativas (VOLP et al., 2009).

O corante vermelho de beterraba é disponivel como extrato produzido pela
evaporacdo do suco de beterraba sob vacuo até um teor de solidos total de 40-60%,
ou na forma de pds obtidos pela secagem por pulverizacdo do concentrado. Os
produtos em pd sdo mais estaveis devido a menor taxa de degradacdo dos
pigmentos. A estabilidade térmica das betalainas depende de numerosas condi¢des
fisicas, das quais as condicGes de aquecimento sdo os fatores mais importantes
(NEMZER et al., 2011).

A estrutura quimica das betalainas (Figura 3.3) representa a condensac¢édo da

amina primaria ou secundaria com acido betalamico (FENNEMA, 1996).
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Figura 3.3. Estrutura quimica das betalainas.

Pesquisas tém sido realizadas com o intuito de reduzir o uso de corantes
alimenticios sintéticos, dando lugar ao uso de corantes de fontes naturais. Pitalua et
al. (2010) investigaram a atividade antioxidante de microcapsulas de suco de
beterraba usando goma ardbica como material de parede e constataram que a
estabilidade e a atividade oxidativa das microcapsulas dependem da atividade de
agua na qual sdo armazenadas. Cai e Corke (2000) estudaram a secagem de
betacianina extraida de amaranto e verificaram que ocorreu perda de pigmento com
0 aumento da temperatura, sugerindo que temperaturas superiores a 180 °C ndo sao
indicadas para secagem de betacianinas. Os autores também observaram que
temperaturas menores resultaram em maior estabilidade do produto durante o
armazenamento.

Nemzer et al. (2011) foram os primeiros pesquisadores a relatar a
comparacdo da composicdo betalainica, que inclui a betalaina desidrogenada e
derivados descarboxilados da betalaina, de extratos de beterraba concentrados por
diferentes métodos. Esses produtos sdo frequentemente utilizados na industria de
alimentos e compreendem uma grande percentagem do consumo de betalaina, em
conjunto com as fontes naturais destes pigmentos. Esses autores concluiram que a

introducdo de um material formulado a base de betalainas mais concentrado pode
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proporcionar novas oportunidades para o uso desses pigmentos para as industrias

alimenticias e farmacéuticas.

3.5.Caracterizacdo de alimentos em pé

As condigOes utilizadas durante a secagem por atomizacdo e as
caracteristicas do produto em solucdo ou suspensdo, sdo importantes para a
obtencédo do produto final, uma vez que afetam um nimero de parametros criticos,
tais como o tamanho das particulas e morfologia. As propriedades do liquido a ser
seco (concentracéo, viscosidade, tenséo superficial, solubilidade, etc.), juntamente
com os parametros de secagem (temperatura de entrada e de saida, fluxo de
alimentacdo, fluxo de ar aquecido, etc.) e as variaveis fundamentais (taxa de
evaporagdo, pressdo de vapor, tamanho de goticula, etc.), afetam diretamente as
propriedades dos pds obtidos, tais como o tamanho e a distribuicdo das particulas,
a morfologia, a area superficial, densidade, compressibilidade, entre outras.
Algumas propriedades, tais como a fluidez e a compressibilidade sdo fortemente
influenciadas pelo tamanho, forma e superficie das particulas. As particulas maiores
e esféricas fluem geralmente muito melhor do que aquelas de tamanho menor,
enquanto estas tendem a dissolver-se mais facilmente e sdo capazes de fornecer
suspensdes com uma viscosidade mais elevada do que as maiores (SARRATE et
al., 2015).

A distribuicdo do tamanho de particulas consiste em expressar a frequéncia
da quantidade de particulas sélidas em cada faixa de tamanho, normalmente dada
em fracdo massica ou volumeétrica, em funcéo dos diferentes diametros de particula
encontrados em uma amostra. A descricdo da distribuicdo do tamanho das
particulas é utilizada para caracterizar as propriedades de materiais particulados
como pds, suspensdes, emulsdes e gotas, quanto a sua abrasividade, aglomeracéo,
grau de dispersdo, deposicao, fluidez, granulacdo, permeabilidade, sedimentacéo e
turbidez, entre outras caracteristicas (TONON; BRABET; HUBINGER, 2009).

Propriedades como umidade e atividade de agua sdo essenciais no que diz

respeito a estabilidade e estocagem dos pés. A temperatura de entrada do ar de
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secagem é diretamente proporcional a velocidade de secagem da microcépsula e o
teor final de agua. Quando a temperatura de entrada do ar é baixa, a menor taxa de
evaporacdo provoca a formacdo de microcépsulas com membranas de alta
densidade, com elevado teor de 4gua, ma fluidez e facilidade de aglomeracdo. No
entanto, uma elevada temperatura de entrada de ar provoca uma evaporagédo
excessiva e resulta em fissuras na membrana, as quais induzem a liberacéo
prematura e uma subsequente degradacéo do ingrediente encapsulado (ROCCIA et
al., 2014).

3.5.1. Propriedades de sorcéo da agua

A umidade de equilibrio de um material, em uma determinada temperatura,
é definida como a umidade correspondente ao equilibrio entre as pressdes de vapor
da agua no material e no meio em que este se encontra. Essa variavel determinara
0 minimo valor de umidade que o material pode atingir em um determinado
conjunto de condigdes operacionais, sendo seu valor de fundamental importancia
na modelagem de processos de secagem (LEHN; PINTO, 2004).

As isotermas de sor¢do de agua sao dados que relacionam a quantidade de
agua de um alimento com sua atividade de 4gua, uma vez alcancado o equilibrio, a
temperatura constante. Constituem uma ferramenta muito valiosa, pois podem ser
utilizadas para predizer mudancas na estabilidade dos alimentos, para determinar
condicbes de estocagem, para selecionar embalagens e ingredientes e para
subsequente desenvolvimento e otimizacdo de equipamentos de secagem
(STENCL, 2004).

A informacdo a partir das isotermas é de utilidade nas operagdes de
concentracdo e desidratacdo, na formulacdo de misturas de alimentos evitando a
migracdo de agua entre o0s diversos ingredientes, na determinacdo da
impermeabilidade requerida no material embalado, e na predicdo da estabilidade
quimica e fisica dos alimentos em funcdo do contetdo de agua (FENNEMA, 1996).

As isotermas de sorcdo podem ser obtidas para duas situacfes: durante a

hidratacdo do material (adsorcao) ou durante a sua secagem (dessor¢do). Segundo
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Labuza (1975), essas curvas, que teoricamente sdo idénticas, ndo se sobrepdem na
pratica, sendo comum haver diferencas entre as isotermas de dessor¢édo e adsorcao
com os valores obtidos por determinacdes experimentais (Figura 3.4). Esse

fendmeno é denominado de histerese.

dessorgao

adsorgdo

Umidade de equilibrio (%)

U

Ay

Figura 3.4. Isotermas de adsorcao e dessorgéo.

Muitos modelos matematicos tém sido propostos para descrever isotermas
de sorcdo de alimentos. No entanto, a maioria dos modelos, empiricos,
semiempiricos ou teoricos, apenas sdo precisos num limitado intervalo de atividade
de &gua ou para alguns tipos de alimento. Nao ha uma equacao geral para todas as
isotermas dos alimentos, pois a atividade de &gua depende bastante da sua
composicao e da interacdo dos diferentes constituintes com a agua em condicgdes de
equilibrio termodindmico (PARK et al.,, 2008). A escolha do modelo mais
apropriado geralmente é baseada no grau de ajuste aos dados experimentais e no
significado fisico do modelo.

As isotermas podem ser classificadas de acordo com os formatos, 0s quais
podem ser de cinco tipos, apresentados na Figura 3.5. No caso de alimentos, as
isotermas mais comuns sdo as dos tipos Il e Il (BRUNAUER; EMMETT;
TELLER, 1938).
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0 a, 10 a, 10 a, 10 a, 10 a, 1
Figura 3.5. Tipos de isotermas de sor¢do (BRUNAUER et al., 1938).

3.5.2. Transicdo vitrea em alimentos (Tg)

A transicdo vitrea é definida como uma transicdo de segunda ordem, ou seja,
as duas fases envolvidas diferem nas segundas derivadas da energia livre, em
relacdo a temperatura e pressao, mas nao nas suas energias livres por si mesmas ou
nas suas derivadas primeiras (KAUZMANN, 1948).

A temperatura de transicdo vitrea € considerada uma temperatura de
referéncia: abaixo da Tg, espera-se que o alimento seja estavel; acima desta
temperatura, a diferenca entre a Tg e a temperatura de estocagem € que controla a
velocidade das alteracGes fisicas, quimicas e bioldgicas do alimento (Figura 3.6).
Conhecendo-se os efeitos da temperatura e da umidade sobre o estado fisico e a
difusdio em matrizes amorfas de alimentos, pode-se estabelecer as relacdes
existentes entre a composicdo do alimento e as condigdes de armazenamento
(ROOS, 1995).

Como a estabilidade de alimentos é principalmente dependente do contetido
de &gua e a temperatura de transicdo vitrea € também altamente sensivel a esse
parametro, o conceito de transicdo vitrea é visto como uma excelente ferramenta
para compreender 0s mecanismos de processos em produtos alimenticios e para o
controle de sua estabilidade (RIGHETTO; NETTO, 2005).
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Figura 3.6. Mapa de estabilidade para alimentos amorfos que descreve o efeito da
temperatura na taxa relativa de mudancas que sdo controladas pela temperatura de
transicdo vitrea, Tg (ROQOS, 1995).

Estudos mostram que, em varios materiais alimenticios e biologicos, o0s
solidos estdo em um estado amorfo metaestavel que € muito sensivel a mudangas
na temperatura e no contetdo de umidade. Frequentemente, o estado amorfo é o
resultado da remocéao de dgua por desidratacdo ou congelamento. A matriz amorfa
pode existir como um material vitreo muito viscoso ou como uma estrutura amorfa
“gomosa” ou “borrachuda” (COLLARES; FINZER, 2002).

A dependéncia de Tg em funcdo da umidade tem especial significancia na
desidratacdo, uma vez que a secagem de um material a temperatura constante pode
leva-lo do estado borrachoso para o vitreo devido a reducdo da umidade e ao
consequente aumento de Tg. O grande salto observado nas propriedades
viscoelasticas do material nas proximidades de Tg afeta ndo apenas as propriedades
mecanicas do material, mas também o grau de encolhimento que, por sua vez tem
um importante papel na taxa de secagem e na qualidade do produto desidratado. O
encolhimento (ou “colapso™) ocorre porque a matriz polimérica ndo é capaz de

suportar seu proprio peso. Quanto maior a viscosidade do sistema, menor sera a
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taxa de encolhimento, de forma que este s6 ocorre em grau significativo se a
temperatura de secagem for superior a Tg do material naquela determinada umidade
(ACHANTA; OKOS, 1996).

Um material vitreo € formado quando um liquido tipico, com uma estrutura
molecular desordenada, € resfriado abaixo de sua temperatura de fusdo (Tm) ou
temperatura de congelamento, a uma taxa suficientemente alta, de modo a néo
permitir a cristalizacdo do liquido. A temperatura de transicdo vitrea é especifica
para cada material e é afetada por trés principais fatores: o material plasticizante, a
massa molar e a composi¢cdo (COLLARES; FINZER, 2002).

Baseado em conceitos da ciéncia dos polimeros sintéticos, um plasticizante
¢ definido como um “material incorporado em um polimero para aumentar sua
flexibilidade e extensibilidade”. A agua ¢ um exemplo de um plasticizante de
materiais alimenticios amorfos, e o contetudo de agua define a localizagéo de Tg. A
plasticizacdo pela agua é tipica de carboidratos de baixa massa molar,
oligossacarideos, polissacarideos e proteinas (ROOS, 1995).

A temperatura de transicdo vitrea (Tg) pode servir de base para o
desenvolvimento de processos, equipamentos, embalagens adequadas e condicdes
de estocagem para a maxima estabilidade do produto alimenticio (ROOS, 1995). A
manipulacdo adequada da transigédo vitrea, portanto, auxilia no desenvolvimento de
novos produtos alimenticios e leva ao melhor controle de qualidade e melhor
utilizacdo dos ingredientes dos alimentos (COLLARES; FINZER, 2002).

3.6. Aplicacdo do extrato de beterraba microencapsulado como corante

natural em queijo petit suisse

As cores sdo indicadores de qualidade importantes que determinam a
aceitacdo do consumidor de alimentos. Atualmente a aplicacdo de corantes
sintéticos diminuiu em favor do uso de corantes naturais, sendo as frutas e vegetais
boas fontes destes ultimos. No entanto, corantes naturais tém algumas
desvantagens, como maior custo e reduzida estabilidade, sendo indicados métodos

que possibilitem uma maior vida de prateleira para 0s mesmos, aumentando sua
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estabilidade, como é o caso da encapsulacdo (HERBACH; STINTZING; CARLE,
2006).

O emprego das betalainas como corante de origem natural, além de
proporcionar a cor desejavel em alimentos, pode contribuir para incrementar o valor
nutricional dos mesmos. O uso de betalainas como corante alimenticio € aprovado
pela Unido Europeia e tais corantes séo rotulados como E-162 (HERBACH et al.,
2006).

Apesar de antocianinas serem mais amplamente utilizadas como pigmentos
naturais, principalmente proporcionando a cor vermelha e uma gama de cores em
tons roxos e violetas, as betalainas sdo mais estaveis em relacdo ao pH e a altas
temperaturas, alem disso, podem ser utilizadas em alimentos de baixa acidez, onde
colorir com antocianinas geralmente ndo é possivel (RAVICHANDRAN et al.,
2013).

O petit suisse € um tipo de queijo francés e apresenta uma consisténcia de
creme de queijo muito macio e tem um sabor delicado e doce. E obtido por
coagulacdo do leite com coalho e bactérias mesoéfilas, com a possivel adicdo de
outras substancias (BRASIL, 2000). Depois da fermentacédo, o queijo € dessorado
e, em seguida, sacarose, creme de leite, polpa de frutas, corante e aromatizante séo
adicionados. No Brasil, o produto é consumido como sobremesa e as vendas séo
principalmente direcionadas para criancas, sendo importante destacar que nessa
faixa etéria a ocorréncia de alergias alimentares é notavel, principalmente devido
ao uso de corantes artificiais (PRUDENCIO et al., 2008).

A analise sensorial estuda a relagdo entre um estimulo fisico e a resposta
dada pelo provador. Na verdade, existem pelo menos trés etapas nesse processo. O
estimulo atinge o 6rgdo do sentido e é convertido em um sinal nervoso que vai para
0 cérebro. Com experiéncias anteriores na memaria, o cérebro interpreta, organiza
e integra as sensacdes do estimulo como percep¢des. Por Gltimo, uma resposta é
formulada com base nas percep¢des do provador (SCHIFFMAN, 1996).

Giineser (2016) avaliou a estabilidade de betalainas de beterraba em leite de
vaca durante o tratamento térmico e concluiram que a degradacdo das betalainas

ndo aumentou com o aumento da temperatura e do tempo de exposicdo do leite.
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Essa degradagdo seguiu uma cinética de primeira ordem. Também foi verificado
que os valores L* eram mais estaveis do que os valores de h e C, no leite colorido
durante o aquecimento. O autor ainda ressalta a necessidade de mais estudos sobre
a degradacdo deste corante natural em varios sistemas alimenticios reais para se
obter a relagdo entre as mudancas de cor e vida de prateleira dos produtos durante
0 processamento e armazenamento.

Pereira et al. (2016) estudaram antocianinas de extrato de pele de jabuticaba
aplicadas em queijo petit suisse probidtico com possivel utilizacdo contra o stress
oxidativo do produto e relatou que este extrato foi capaz de manter a contagem de
cultura probidtica acima de 6 ciclos logaritmicos durante os 28 dias de
armazenamento refrigerado, que faz com que o produto possa ser considerado
probidtico. Além disso, tambem foram observados resultados negativos da sua
adicdo, como um pH mais baixo, aumento de alguns acidos (latico, acético, oleico
e linoleico), aumento da protedlise, ao longo do armazenamento. Os testes
sensoriais indicaram um bom desempenho do extrato da pele de jabuticaba nas
amostras, que apresentaram pontuacao satisfatéria em todos os atributos avaliados,
0 que sugere que as alteracdes observadas nos parametros fisico-quimicos do queijo
petit suisse ndo foram percebidas pelos consumidores.

Prudencio et al. (2008) observaram que uso de soro de queijo é possivel para
a fabricacao de queijo petit suisse. Os valores obtidos por esses autores para o tempo
de meia-vida e percentual de retencdo de cor das antocianinas e betalainas
adicionadas aos queijos, com ou sem soro, indicaram que estes pigmentos naturais
podem ser aplicados a este tipo de alimento devido as propriedades funcionais.
Esses autores atribuem a elevada estabilidade das betalainas no queijo petit suisse
observada no estudo a possivel interacdo entre as proteinas e as betalains, pois sabe-
se que algumas proteinas e amino &cidos podem aumentar a estabilidade destes
pigmentos.

A aplicacdo de betalainas em alimentos atende tanto aos aspectos sensoriais,
atribuindo cor desejavel, quanto efeitos positivos para a saude do consumidor,
devido a suas propriedades farmacoldgicas. Apresentam grande potencial para uso

como alimentos funcionais, ao contrario dos corantes sintéticos que podem
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provocar efeitos adversos em humanos. As fontes desses pigmentos devem ser
estudadas com o intuito de melhorar a extracdo, rendimento e viabilidade
utilizando-se de ferramentas biotecnoldgicas tais como culturas de tecidos de
plantas e engenharia genética, para melhorar a producdo de betalainas
(GENGATHARAN; DYKES; CHOOQ, 2015).
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4. MATERIAIS E METODOS

4.1.Materiais

Para a obtencdo do extrato de betalainas foram utilizados 4 kg de beterrabas
(Beta vulgairs L.) do cultivar Early Wonder adquiridas no mercado local de Séo
José do Rio Preto. Os agentes encapsulantes utilizados foram amido de milho
ceroso enzimaticamente modificado (Hi-Cap™ 100, National Starch, Brasil) e
maltodextrina DE 10 (Mor-Rex® 1910, Corn Products, Brasil). As umidades, em
base seca, determinadas em estufa a 105 °C por 6 horas, resultaram em 7,2 e 4,5%
para o amido modificado e para a maltodextrina, respectivamente. Essas
concentracdes foram levadas em consideragdo quando as diferentes proporcdes de

encapsulantes foram pesadas para preparo das dispersoes.

4.2.Metodologias

4.2.1. Obtencéo do extrato de betalainas

O extrato foi obtido segundo metodologia proposta por Cuchinsk, Caetano
e Dragunski (2010), com modificacdes. As beterrabas foram descascadas, cortadas
em pedacos e trituradas com etanol 70% (volume) na propor¢do 1:2 com mixer
doméstico (Philips Walita) por 30 segundos. Essa mistura foi deixada em repouso
por 48 horas a 5 °C e entdo foi filtrada a vacuo para eliminar os residuos sélidos,
utilizando papel-filtro (espessura de 205 um e tamanho dos poros 14 pm). A fra¢ao
liquida foi levada para evaporacdo do etanol em evaporador rotativo (TE-2005,
Tecnal, Brasil) a 50 °C até atingir volume constante. Foram realizadas varias
extracOes até se conseguir quantidade de extrato suficiente para o estudo. A cada
extracdo, o contetdo obtido era congelado. Ao final, todas as aliquotas de extrato
obtidas foram homogeneizadas em um mesmo recipiente, sendo o teor de sélidos

ajustado em 15 °Brix. Em seguida o extrato foi fracionado em porcoes de 20 g,
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acondicionadas em pequenas embalagens de polietileno protegidas da luz e
congeladas em ultrafreezer (Liotop, FV 500, Brasil) a -35 °C para uso nos ensaios
de secagem.

4.2.2. Anélises fisico-quimicas (extrato e beterraba in natura)

As beterrabas in natura utilizadas e o extrato obtido tiveram aferidos seus
teores de acidez total, cinzas, solidos totais, acucares totais, sélidos soluveis e pH.

A anélise de acidez total titulavel foi realizada segundo metodologia da
AOAC (1995). A acidez foi expressa em teor de acido citrico. A determinacdo de
solidos totais foi realizada pelo método gravimetrico em estufa a vacuo a 60 °C e
600 mmHg por 48 horas. O teor de cinzas foi determinado pelo método de
incineracdo em mufla a 550 °C. Os agucares foram determinados pelo método
descrito pela AOAC (BUGNER; FEINBERG, 1992). Através de um refratdmetro
digital foi determinado o teor de solidos soltveis (°Brix). O pH foi determinado em

pHmetro digital.

4.2.3. Delineamento experimental

Foi utilizado um delineamento estatistico do tipo central composto 2* para
determinar as formulagdes das misturas de materiais encapsulantes com auxilio do
programa computacional Statistica 10 (StatSoft, Tulsa, EUA), baseado em
experiéncias anteriores e respeitando as limitacdes do equipamento. As variaveis
independentes foram: temperatura do ar de secagem (140 a 180 °C), vazao do ar de
secagem (300 a 500 L/h), porcentagem da substituicdo do amido modificado (Am)
pela maltodextrina (Md) (Am:Md de 80:20 a 50:50) e concentracdo total de
carreadores (15 a 35%), resultando em 26 ensaios, incluindo 0s pontos axiais e duas
repeticbes do ponto central. As respostas avaliadas foram: umidade das
microcapsulas, rendimento do processo, solubilidade, retencdo de betalainas e 0s

parametros de cor L*, C* e h.
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As Tabelas 4.1 e 4.2 apresentam os valores das variaveis independentes
codificadas e o0s ensaios realizados para o planejamento experimental,
respectivamente.

A Andlise de Variancia (ANOVA), o teste de falta de ajuste (teste F), a
determinacdo dos coeficientes de regressdo e a obtencao das superficies de resposta

foram realizadas com o auxilio do software Statistica 10 (StatSoft, Tulsa, EUA).

4.2.4. Adicao do material encapsulante

Os encapsulantes foram diluidos em agua destilada nas concentracGes
determinadas, resultando em uma massa total de 100 g. Entdo foram acrescentados
10 g de extrato, homogeneizando em ultra turrax (IKA T25D, Staufen, Alemanha)
por 5 minutos e 18000 rpm.

4.2.5. Secagem por atomizacdo (microencapsulago)

As amostras foram submetidas a secagem por atomiza¢ao em um mini spray
dryer (B-290, Buchi, Suica) (Figura 4.1). O equipamento possui um bico
atomizador com orificio de 0,7 mm de diametro, a pressao do compressor foi
ajustada em 6 bar e a aspiracdo em 90%. As condicOes utilizadas para a secagem
variaram conforme determinadas no planejamento experimental. A vazdo de
alimentacéo foi fixada em 5 mL/min.

As microcapsulas produzidas foram acondicionadas em embalagens de
polietileno seladas, protegidas da luz e armazenadas em dessecador com silica gel

para ndao absorver umidade do ambiente.
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Tabela 4.1. Valores das variaveis independentes no planejamento experimental

central composto 24 para ensaios de secagem por atomizagao.

Niveis

Variaveis Independentes

-2 -1 0 +1 +2
Temperatura do ar de secagem (°C) 120 140 160 180 200
Vazao do ar de secagem (L/h) 200 300 400 500 600
Proporcdo Am:Md 95:5 80:20 65:35 50:50 35:65
Concentracdo  total de agentes 5 15 25 35 45
carreadores (g/100g)

Figura 4.1. Spray dryer utilizado na obtencdo das microcépsulas.
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Tabela 4.2. Planejamento experimental dos ensaios de secagem em spray dryer.

Concentragéo
Ensaio Amostra Temperatura  Vazdo de ar Proporgdo  total de agentes
do ar (°C) (L/h) Am:Md carreadores
(9/100 g)
1 Am80Md20[15] 140 300 80:20 15
2 Am80Md20[35] 140 300 80:20 35
3 Am50Md50[15] 140 300 50:50 15
4 Am50Md50[35] 140 300 50:50 35
5 Am80Md20[15] 140 500 80:20 15
6 Am80Md20[35] 140 500 80:20 35
7 Am50Md50[15] 140 500 50:50 15
8 Am50Md50[35] 140 500 50:50 35
9 Am80Md20[15] 180 300 80:20 15
10 Am80Md20[35] 180 300 80:20 35
11 Am50Md50[15] 180 300 50:50 15
12 Am50Md50[35] 180 300 50:50 35
13 Am80Md20[15] 180 500 80:20 15
14 Am80Md20[35] 180 500 80:20 35
15 Am50Md50[15] 180 500 50:50 15
16 Am50Md50[35] 180 500 50:50 35
17 Am65Md35[25] 120 400 65:35 25
18 Am65Md35[25] 200 400 65:35 25
19 Am65Md35[25] 160 200 65:35 25
20 Am65Md35[25] 160 600 65:35 25
21 Am95Md05[25] 160 400 95:05 25
22 Am35Md65[25] 160 400 35:65 25
23 Am65Md35[05] 160 400 65:35 05
24 Am65Md35[45] 160 400 65:35 45
25* Am65Md35[25] 160 400 65:35 25
26* Am65Md35[25] 160 400 65:35 25

* Pontos centrais
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4.2.6. Caracterizagdo das microcdpsulas

As microcépsulas de betalainas foram submetidas a anélises de umidade
pelo método gravimétrico em estufa a 105 °C por 6 horas (AOAC, 1995),
rendimento de producdo de pé por diferenca entre a massa total de sélidos presentes
na suspencdo antes da secagem e a massa de capsulas resultante da secagem,
retencdo das betalainas (de acordo com o item 4.2.6.1), cor e solubilidade (de
acordo com o item 4.2.6.3).

4.2.6.1. Retencédo das betalainas

O contetdo de betalainas (BLC) foi determinado como descrito por
Stintzing et al. (2005) e Pitalua et al. (2010) com modificagdes. Um grama de
microcapsulas foi pesado em baldo volumetrico de 10 mL e completado o volume
com uma solugdo de metanol e adgua (1:1). O baldo foi agitado por 5 minutos em
agitador de solucdo e deixado em repouso no escuro por duas horas. Entdo, o
sobrenadante foi diluido em solucéo de Mcllvaine de pH 6,5 (Apéndice A) até obter
uma leitura em espectrofotometro entre 0,8 e 1,0 nos respectivos comprimentos de

ondas para betaxantinas e betacianinas, como descrito a seguir:

BLC [mg/L] = [(AXDFxMWx1000)/(ex1)] (1)

Onde A ¢ o valor da maxima absorcéo corrigida pela leitura a 600 nm, DF
é o fator de diluicdo e 1 o caminho ético da cubeta (1 cm). Para a quantificacdo das
betacianinas (Bc) e betaxantinas (Bx), os principais componentes das betalainas na
beterraba, a massa molar (MW) e o coeficiente de extingdo molar (¢) da betanina
(MW=550 g/mol; £€=60,000 L mol* cm™ pol H,O; A=538 nm) e indicaxantina
(MW = 308 g/mol; £e=48,000 L mol* cm™ pol H,0; A=480 nm) foram aplicados,
respectivamente. O conteldo de betalainas totais € a soma das betaxantinas e

betacianinas presentes nas amostras.
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A retencdo foi expressa em porcentagem, relacionando a quantidade de
betalainas contidas no pé e a quantidade inicial contida na solucdo, antes da

operacgéo de secagem.

4.2.6.2.Medidas de Cor

A cor das amostras foi avaliada por medidas objetivas em colorimetro
(Chroma Meter CR-5, Konica Minolta, Japdo) com observador a 10° e iluminante
D 65 pelas medidas de transmitancia e de luminosidade. Antes de realizar a anélise,
0 equipamento foi calibrado com as cores branco e preto padrdo. Nesse sistema, L*
representa a claridade da cor, com varia¢des desde O = preto até o 100 = branco; a*
pode ter valores positivos (vermelho) ou negativos (verde) e b* pode ter valores
positivos (amarelo) ou negativos (azul). Variagdes de cor foram expressas pela
diferenca global de cor (4E*) nos testes de estabilidade, pelo angulo de tonalidade
cromatica (h) e pela saturacdo da cor (C*) na caracterizacdo das microcapsulas,

conforme as equagcdes:

h=arctg(b"/a") (2)
c = y(a)+(o) ®3)
AE" = (AL )+ (aa') + (407 )

4.2.6.3. Solubilidade

A solubilidade das microcapsulas foi determinada de acordo com o método
proposto por Cano-Chauca et al. (2005), onde 1 g de amostra foi adicionado a 100
mL de &gua destilada e agitada por 5 minutos. A solucao foi centrifugada a 3000xg

por 5 minutos. Uma aliquota de 20 mL do sobrenadante foi transferida para placa
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de Petri previamente tarada sendo, em seguida, aquecida em estufa a 105 °C por 5

horas. A porcentagem de solubilidade foi calculada por diferenga de peso.

4.2.7. Distribuicdo de tamanho das particulas

O tamanho médio das particulas foi determinado utilizando um analisador
de distribuicdo de tamanho de particula por difracdo a laser (Partica - LA 950,
Horiba, Japan). O material dispersante usado para fazer as medidas foi etanol.
Foram realizadas cinco leituras de cada amostra, dispersando a amostra em etanol
dentro da unidade de amostragem na quantidade adequada, conforme
recomendacdo do fabricante.

4.2.8. Morfologia das microcapsulas

As amostras encapsuladas foram submetidas a analise de microscopia
eletrénica de varredura (MEV) em um microscépio eletrénico (Philips XL — 30
FEG). As imagens foram obtidas utilizando tenséo de 20 kW e work distance de 12
mm. Para a analise, as amostras foram imobilizadas em suportes apropriados com
ajuda de fita adesiva e recobertas com ouro em equipamento Sputer Coater (SCD
050, Balzers, Brasil). As imagens foram digitalizadas pelo programa computacional
Digital Image Transfer (DitWin 1.0, Brasil).

4.2.9. Comportamento de sor¢ao

As isotermas de sorcao dos extratos microencapsulados foram determinadas
na temperatura de 25 °C pelo método estatico gravimétrico (JOWITT, 1983). Sete
solucBes saturadas de sais (LiCl, KC2H302, MgClz, K2CO3, Mg(NOs)2, NaNOz,
NaCl) foram usadas para obter diferentes umidades relativas. Cada solucdo foi
transferida para um frasco hermético de 80 mL, que possui um tripé no seu interior,
0 qual serve como suporte para 0s recipientes que contém as amostras de massa

inicial conhecida, cerca de 1 g de p6. Os frascos foram fechados e armazenados em
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camara de temperatura controlada a 25 °C. A massa foi quantificada semanalmente
em balanga analitica até que as amostras apresentassem massa constante, o que
caracteriza o equilibrio e, entdo, foram realizadas as medidas de umidade das
mesmas.

Os modelos matematicos descritos na Tabela 4.3 foram ajustados aos
valores obtidos de umidade de equilibrio. Para avaliar qual modelo apresentou o
melhor ajuste, utilizou-se 0 modulo do desvio relativo medio, calculado pela

equacéo 4.

Tabela 4.3: Modelos matematicos para descri¢do das isotermas de sor¢do de agua.

Modelo Equacéo
GAB _ XmCacasKay,
* (1-Kay)(1-Ka,+CoreKay,)
BET X XmCaEray

" [(1-ay) 1+ (Cgpr-1ay)]

Em que: Xeq— umidade de equilibrio (% base seca); aw — atividade de agua; Xm — umidade na

monocamada molecular; Ceag, Ceer € K — pardmetros que dependem da temperatura e natureza do

produto.

/(XGq(eXp)' Xeq(teor))/

100
MRE(%)= — L& Xedonn
exp

(4)

Onde:

MRE (%) — desvio relativo médio.

n —numero de dados experimentais.

Xeq (exp) — Umidade de equilibrio experimental (% base seca).

Xeq (teory — Umidade de equilibrio predita pelo modelo (% base seca).

4.2.10. Temperatura de transicao vitrea (Tg)

As temperaturas de transicdo vitrea dos pos em funcdo do conteldo de

umidade e da proporcdo de agente carreador foram medidas em um calorimetro
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diferencial de varredura DSC8000 (Perkin Elmer, Shelton, EUA), utilizando uma
capsula de aluminio vazia como referéncia. Apos o equilibrio das amostras, como
descrito no item 4.2.9, cerca de 3 mg do pé foram acondicionados nas cépsulas e
fechadas hermeticamente para determinagéo dos termogramas.

A taxa de aquecimento foi de 15 °C/min e a faixa de temperatura avaliada
foi entre -80 e 150 °C. O ponto médio da transicdo vitrea foi considerado como a
Tg caracteristica (TELIS; MARTINEZ-NAVARRETE, 2010).

4.2.11. Testes de compressao

A pegajosidade foi determinada de acordo com o método descrito por Telis
e Martinez-Navarrete (2010). Testes de compressdo mecanica foram conduzidos
em um texturémetro Texture Analyzer TA-XT2™ (Stable Micro Systems Ltd.,
Reino Unido), utilizando-se um probe cilindrico de 10 mm de diametro. As
amostras do extrato encapsulado foram acondicionadas em diferentes umidades
relativas (frascos contendo soluc6es saturadas de diferentes sais, como descrito no
item 4.2.9) e, apos atingir suas umidades de equilibrio, foram colocadas em um
porta amostras, sendo comprimidas por uma distancia de 3 mm a uma taxa constante
de 0,1 mm/s. Os registros de forca maxima de compressdo para os diferentes pds
foram relacionados com a massa de amostra que sofreu o teste e com sua respectiva

atividade de agua.

4.2.12. Testes de estabilidade

4.2.12.1. Estabilidade a luz

Nos ensaios de estabilidade a luz, as amostras dos materiais encapsulados
foram acondicionadas em embalagens transparentes de polietileno de baixa
densidade, seladas e armazenadas a 25 °C em camara de temperatura controlada
equipada com lampadas fluorescentes de 15 W, a uma distancia de 16 cm, sob

incidéncia constante de luz (3500 lux). As amostras foram posicionadas de forma
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que a luz incidisse sobre todo material por um periodo de 98 dias, retirando-se
amostras para avaliagdo a cada 7 dias, nos primeiros 28 dias e depois a cada 14 dias.
Para estudo da estabilidade as amostras foram avaliadas quanto ao teor de betalainas
totais, cor e umidade.

4.2.12.2. Estabilidade ao pH

Foi avaliada a estabilidade ao pH do extrato de beterraba e das
microcéapsulas reconstituidas em solu¢des aquosas de diferentes valores de pH
(solugdes tampao Mcllvaine em pH’s de 2 a 8).

Para permitir a comparacao dos resultados do extrato com as microcapsulas,
as amostras em p6 foram reconstituidas mantendo a mesma proporc¢éo de solidos
presentes no extrato liquido. Assim, através de um balango de massa, considerando
a concentracdo de solidos totais das capsulas e a quantidade de agua e de solidos
soluveis do extrato, para a reconstituicdo das amostras contendo 15 g/ 100 g de
carreadores sdo necessarios 2,83 g de agua /g de po, enquanto para as amostras com
35 g/ 100 g de carreadores € necessario 1,70 g de agua /g de p6. Ent&o, as amostras
de capsulas foram reconstituidas com as solugdes tampdes nos pH’s, levando-se em
conta os solidos presentes nas soluces.

As amostras foram centrifugadas (14.000 rpm) e o sobrenadante foi

submetido as analises de cor.

4.2.13. Atividade antioxidante

A determinacdo da atividade antioxidante pelo método DPPH foi feita de
acordo com a metodologia de Brand-Williams, Cuvelier e Berset (1995). As
amostras de cépsulas foram reconstituidas com agua destilada, da mesma forma
descrita no item 4.2.12.2 e a extracdo foi realizada adicionando-se 1,9 mL de
metanol a 100 uL de amostra de cépsulas reconstituidas. As amostras foram
acondicionadas em frascos eppendorfs e centrifugadas a 10.000 rpm/10 min.

Aliquotas de 100 pL desses extratos foram colocadas em diferentes cubetas e



52

adicionadas de 2,9 ml da solucdo de DPPH (2,2-difenil-1-picril-hidrazila) em
metanol (6x10° M). As cubetas foram deixadas em repouso ao abrigo da luz e, apds
30 minutos, a absorbancia foi medida a 515 nm. A mesma andlise foi feita para
solucBes de Trolox em varias diluicBes, permitindo a constru¢do de uma curva
padrdo. Os resultados foram expressos em pmol de Trolox Equivalente (TE) por

100 g de matéria seca.

4.2.14. Aplicacdo das microcapsulas como corante em queijo petit suisse

Foram produzidas amostras de queijo petit suisse para a aplicacao do extrato
de beterraba microencapsulado como corante natural, usando o0s seguintes
ingredientes: leite pasteurizado tipo A, cloreto de célcio (0,25 g/ L, ECIBRA, Santo
Amaro, Sao Paulo, Brasil), cultura iniciadora (3% p/ v, Streptococcus thermophilus
TA 040, Danisco, S&o Paulo, S&o Paulo, Brasil), coalho (Chr. Hansen, Valinhos,
Sé&o Paulo, Brasil), creme de leite UHT (25% p / p de gordura, Nestlé, Aracatuba,
Sé&o Paulo, Brasil), polpa de morango, sacarose, aroma de morango (Mix Industria
de produtos Alimenticios Ltda, Sdo Bernardo do Campo, S&o Paulo, Brasil), de
acordo com as normas de boas praticas de fabricacao.

Foram seguidas as recomendacdes de Pereira et al. (2016) para a producéo
do queijo. Leite (78,5% p / v) e sacarose (10,5% p /v), e o creme de leite esterilizado
(5,0% p / v). A mistura foi pasteurizada a 90 °C durante 5 minutos. e entdo resfriada
até 37 °C. O produto foi fermentado a 37 °C até um pH entre 4,7 - 4,9, o que levou
cerca de 6 horas.

O queijo foi separado em quatro partes e cada parte foi dividida em amostras
de 19 g para receberem 1 g de corante encapsulado, sendo utilizadas quatro
amostras de capsulas, e mantidos sob refrigeracdo (4 = 1 °C) para os testes de

estabilidade e analise sensorial.
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4.2.14.1. Composicdo fisico-quimica do queijo petit suisse

As anélises de umidade e cinzas foram realizadas de acordo com AOAC
(1995), métodos 990.20 e 945.46, respectivamente. Lipidios totais e proteinas
foram quantificados de acordo com IAL (2005), método 034B e 037,
respectivamente. Os carboidratos foram calculados por diferenca: 100 - (g/100g
umidade + g/100g cinzas + g/100g lipidios totais + g/100g proteina). O valor
calérico da amostra foi calculado pela soma das porcentagens de proteina e
carboidratos multiplicados pelo fator 4 (kcal/g) somado ao teor de lipidios totais
multiplicado pelo fator 9 (kcal/g).

4.2.14.2. Estabilidade do queijo petit suisse

Cada amostra de 20 g foi acondicionada em frasco de poliestireno com
tampa e armazenado em camara de temperatura controlada a 5 °C (x1 °C). A cada
cinco dias as amostras foram analisadas com relagdo ao pH, com pHmetro digital,

e aos parametros de cor.

4.2.14.3. Analise sensorial do queijo petit suisse

O projeto desta analise foi enviado e aprovado pelo Comité de Etica em
Pesquisa da UNESP de S&o José do Rio Preto sob o codigo 56395816.4.0000.5466.
Além disso, foi elaborado e apresentado aos provadores um Termo de
Consentimento Livre e Esclarecido contendo informac6es sobre a pesquisa.

Para avaliar a aceitacdo das amostras de queijo petit suisse, utilizando o
extrato de beterraba microencapsulado como corante natural, foi realizado um teste
de aceitagdo com 120 consumidores (HOUGH et al., 2006).

Os provadores voluntarios que participaram da pesquisa sdo alunos e
funcionarios da UNESP/IBILCE que apresentaram interesse em participar das
analises. Foram questionados sobre o consumo de queijo petit suisse e recrutados

aqueles que responderam que gostam e consomem o produto regularmente. Os
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produtos foram  manipulados utilizando-se as Boas Préticas de
Manipulagdo/Fabricacao.

As amostras foram avaliadas em relacdo aos atributos aparéncia, cor, aroma,
textura, sabor e impressdo global. Para essa avaliagdo foram utilizadas escalas
hedonicas numeradas de 1 a 9, representadas pelos termos “desgostei
extremamente” e “gostei extremamente”. Também foi analisada a intengdo de
compra por parte dos provadores, com opg¢des entre “‘eu certamente compraria este
produto” e “eu certamente ndo compraria este produto” (STONE; SIDEL, 2004). A
ficha utilizada para o teste pode ser visualizada na Figura 4.2.

Para se obter a cor considerada adequada para as amostras de queijo petit
suisse, foi realizado um estudo utilizando Escala do Ideal. Para tanto, foram
utilizadas capsulas com diferentes concentragdes de carreadores, 0 que atribuiu
diferente intensidade de cor para cada amostra.

As amostras foram servidas aos provadores em cabines individuais do
Laboratorio de Anélise Sensorial da UNESP/IBILCE. A apresentacdo das amostras
foi feita de forma monadica, em copos plasticos brancos descartaveis codificados
com algarismos de trés digitos.

Os resultados da avaliacdo sensorial foram analisados por meio de
histogramas de distribuicao das respostas sensoriais em porcentagem em funcéo da

amostra de capsulas de beterraba utilizadas.

Nome: Idade:

1.Vocé esta recebendo uma amostra de petit suisse. Por favor, prove-a e avalie o quanto vocé gostou ou
desgostou da mesma de acordo com a escala abaixo.
Amostra

Aparencia

9 — Gostei extremamente Cor

8 - Gostel muitissimo Aroma

7 - Gostei moderadamente Textura

6 — Gostei levemente Sabor__

5 — N&o gostei nem desgostei Aceitacdo global
4 - Desgostei levemente

3 — Desgostei moderadamente

2 — Desgostei muitissimo

1 — Desgostei extremamente

2.Prove novamente a amostra e avalie, utilizando a 3.Assinale, utilizando a escala abaixo, qual sua
escala abaixo, o qudo proximo do ideal esta a cor atitude se vocé encontrasse esta amostra a venda:
do petit suisse. ) Eu certamente compraria este produto

) Extremamente mais intensa que o ideal ) Eu provavelmente compraria este produto

) Muito mais intensa que o ideal ) Tenho duvidas se compraria este produto

) Moderadamente mais intensa que o ideal ) Eu provavelmente ndo compraria este produto

) Ligeiramente mais intensa que o ideal )Eu certamente ndo compraria este produto

) Cor ideal

) Ligeiramente menos intensa que o ideal

) Moderadamente menos intensa que o ideal

) Muito menos intensa que o ideal

) Extremamente menos intensa que o ideal

Comentarios:

Figura 4.2. Ficha para teste de aceitacdo de queijo petit suisse com adicdo de

extrato de beterraba microencapsulado.
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4.2.15. Andlise dos resultados

Os resultados obtidos nas determinagdes analiticas, em triplicata, foram
submetidos a andlise de variancia e as diferencas entre as médias foram testadas
pelo teste de Tukey a 5% de probabilidade, com o auxilio do software Statistica 10
(StatSoft Europe GmbH, Hamburg, Alemanha).
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5. RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1.Caracterizagéo da beterraba in natura e do extrato de beterraba

Os resultados da caracterizagdo fisico quimica da beterraba in natura e do
extrato obtido (Figura 5.1) estdo apresentados na Tabela 5.1. Os resultados séo
condizentes com dados apresentados pela literatura (TACO, 2011), além de
expressar rendimento de 21,5% na obtencdo do extrato a partir da matéria-prima, o
que pode ser considerado um valor elevado, ja que baixos rendimentos na obtencéo
de extratos vegetais em geral s&o comumente reportados na literatura. Kozarski et
al. (2014) relatam rendimento entre 0,4 e 4,5% na obtengdo de extrato de
polissacarideos dietéticos de Agaricus brasiliensis. Oliveira, Kamimura e Rabi
(2009) relatam rendimentos menores que 1% na obtencao de extrato de pitanga por
dioxido de carbono supercritico. Pimentel et al. (2013) obtiveram rendimentos
inferiores a 1% de extrato de folhas de Piper piscatorum, uma planta medicinal
amazonica, por extragdo supercritica.

A alta concentracdo de betalainas totais obtidas no extrato (2,88 mg/g)
também merece destaque, ja que estudos reportam resultados entre 0,0152 e 0,0408
mg/g de betalainas obtidas de suco, concentrado e em pd, de Cactus pear,
respectivamente (MORHAMMER; STINTZING; CARLE, 2006) e 0,13575 mg/g
de betalainas em suco natural de beterraba (PITALUA et al., 2010).

Figura 5.1. Extrato de beterraba.



57

Tabela 5.1. Caracterizagdo fisico-quimica da beterraba in natura e do extrato de

beterraba.
Beterraba in natura  Extrato de beterraba
Umidade (g/100 g) 86,9+0,3 829+0,1
Sélidos totais (g/100 g) 13,1+0,3 17,1+0,1
pH (25 °C) 6,26 + 0,02 5,56 + 0,02
Acidez titulavel (g/100 g) 0,08 + 0,00 0,19 + 0,01
Cinzas (g/100 g) 0,91 +£0,04 1,62 + 0,03
Rendimento (g/100 g) 21,50+ 0,0
Acucares totais (g/ 1009) 8,11 £0,03 7,62 £0,09
Solidos solaveis (°Brix) 9,77 £ 0,06 15,0+ 0,0
Betalainas totais (mg/g) 2,65 £ 0,02 2,88 £0,01

Meédias * desvio padrao.

5.2.Ensaios de secagem

Os ensaios de secagem foram realizados de acordo com delineamento
composto central rotacional 2 completo, com duas repeticdes do ponto central,
resultado em 26 ensaios, como descrito no item 4.2.4. Esse planejamento teve como
objetivo avaliar a influéncia das variaveis independentes (temperatura do ar de
secagem, vazdo do ar de secagem, propor¢cdo entre amido modificado e
maltodextrina (Am:Md) e concentracdo total de agentes carreadores) sobre as
respostas analisadas (umidade das microcapsulas, rendimento do processo,
solubilidade, retencdo de betalainas e parametros de cor L*, C* e h). Os ensaios de
secagem resultaram em um po fino e de cor rosa. A Tabela 5.2 mostra os resultados
das anélises obtidas para cada resposta em cada ensaio, além da concentracdo de
betalainas totais nas capsulas.

Na andlise estatistica, foram calculados os efeitos das variaveis
independentes sobre as respostas estudadas, bem como o erro, o coeficiente t e a

significancia estatistica (p).
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N&o foi possivel obter o extrato de beterraba em p6 no ensaio 19 (amostra
Am65Md35[15]), pois as condigdes de secagem utilizadas ndo foram adequadas
devido a baixa vazdo do ar de secagem (200 L/h), insuficiente para promover a
producdo das particulas secas.
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Ensaio Amostra Umidade Rendimento Solubilidade Betalainas Retencdo L C H Temperatura

(% b.s.) (%) (%) totais (mg/g) betc’iol/z;u’)nas de saida (°C)
1 Am80Md20[15] 2,90+1,47 7,33 93,91+0,37  0,736%0,014 43,0(610,015 58,99+0,10 31,25+0,02 3,23+0,04 83
2 Am80Md20[35] 1,97+0,19 8,84 94,85+1,46  0,325+0,007 43,49+0,008 68,02+0,19 23,58+0,35 4,24+0,13 81
3 Am50Md50[15] 2,38+0,44 27,18 95,42+0,82  0,665+0,003 40,130,003 71,93+0,04 21,95+0,06 2,28+0,12 83
4 Am50Md50[35] 1,39+1,19 22,54 96,73+1,39  0,819+0,004 42,84+0,004 74,76+£0,03 19,70+0,05 3,55+0,03 83
5 Am80Md20[15] 3,92+4,08 23,42 95,81+1,42  0,697+0,004 41,730,005 73,03+0,08 20,22+0,14 2,40+010 82
6 Am80Md20[35] 2,04+0,24 7,10 97,82+1,01  0,336+0,002 44,80+0,002 76,34+0,07 17,49+0,03 2,57+0,15 84
7 Am50Md50[15] 1,25+0,32 33,13 97,05+0,52  0,700+0,003 42,43+0,003 69,65+0,09 23,78+0,03 3,36%0,05 82
8 Am50Md50[35] 1,86+0,05 35,85 96,79+1,77  0,337+0,002 45,29+0,002 68,01+0,08 22,89+0,07 6.71+0,06 85
9 Am80Md20[15] 1,13+0,16 35,32 94,86+3,53  0,757+0,010 45,64+0,010 63,51+0,12 27,92+0,03 4,02+0,08 85
10 Am80Md20[35] 1,85+0,17 2,96 96,06+2,64  0,318+0,003 42,49+0,003 70,00+0,15 22,97+0,16 5,22+0,06 84
11 Am50Md50[15] 1,24+0,10 36,18 97,39+0,35 0,756+0,010 45,78+0,010 62,78+0,18 29,11+0,24 5,91+0,05 86
12 Am50Md50[35] 1,30+0,13 36,44 98,02+0,93  0,317+0,012 42,80+0,012 68,24+0,58 23,19+0,63 §,40+0,17 81
13 Am80Md20[15] 1,74+0,45 80,73 98,18+0,72  0,728+0,009 43,74+0,009 68,65+0,68 21,07+0,35 3,42+0,30 83
14 Am80Md20[35] 0,59+0,49 81,34 99,68+0,25  0,340+0,006 45,42+0,007 68,24+0,21 22,98+0,43 3,76%0,08 84
15 Am50Md50[15] 1,70+0,32 62,67 97,70+0,98  0,729+0,014 44,350,014 62,78+0,13 29,00+0,12 3,55%0,10 85
16 Am50Md50[35] 0,39+0,11 51,42 99,48+1,52  0,341+0,002 45,90+0,002 70,00+0,75 23,01+0,74 6,21+0,22 85

Médias + desvio padréo (n=3)
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Ensaio Amostra Umidade Rendimento Solubilidade  Betalainas Retencédo L C h Temperatura
(% b.s.) (%) (%) totais (mg/g) betaol/z;u’)nas de saida (°C)
17 Am65Md35[25] 1,98+0,11 18,19 94,17+£1,87  0,413%0,007 40,2(710,007 68,01+0,05 23,00+0,07 4,59+0,04 80
18 Am65Md35[25] 0,16+2,80 18,97 97,16+2,30  0,474+0,002 45,91+0,002 71,42+0,54 22,25+0,45 5,36%0,81 81
19 AmB5Md35[25] - - - - - - - - -
20 Am65Md35[25] 1,31+0,25 68,47 99,54+0,99  0,468+0,007 45,310,007 70,49+0,58 20,73+0,69 4,80%0,23 83
21 Am95Md05[25] 2,19+0,08 14,22 97,39+1,63  0,472+0,004 45,39+0,004 59,43+0,40 27,82+0,40 5,87+0,15 84
22 Am35Md65[25] 1,58+0,20 9,32 97,77£1,10  0,455+0,003 44,48+0,003 66,55+0,62 26,04+0,64 6,75+0,14 83
23 Am65Md35[05] 2,09+0,28 37,28 95,87+1,58  1,785+0,014 42,53+0,014 56,58+0,26 31,51+0,37 6,67+0,08 82
24 Am65Md35[45] 2,91+0,06 17,06 97,19+0,86  0,247+0,002 42,26+0,002 67,79+0,60 22,12+0,25 4,08+0,13 84
25* Am65Md35[25] 1,88+0,13 16,39 98,51+1,05 0,467+0,007 45,27+0,007 63,60+£0,55 25,87+0,49 6,68+0,19 80
26* Am65Md35[25] 1,56+0,23 18,82 98,83+0,36  0,461+0,009 44,77+0,010 65,76+0,78 24,89+0,88 6,18+0,19 80

Médias + desvio padrdo (n=3)

* Pontos centrais
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5.2.1. Teor de umidade

Os resultados da analise estatistica dos dados experimentais de umidade obtidos
na secagem do extrato de beterraba sdo apresentados na Tabela 5.3. Em negrito
foram destacados os efeitos significativos dos fatores lineares, quadraticos e das
interacOes, a 95% de confianga (p < 0,05).

Tabela 5.3. Efeito estimado, erro, coeficiente t e grau de significancia estatistica,

para cada fator no modelo codificado para umidade.

Fatores Efeito Erro t (10) Significancia

Estimado Padréo Estatistica (p)
Temperatura do ar (L) -1,04218 0,310936 -3,35175  0,007344
Temperatura do ar (Q) -0,32079  0,313750 -1,02245  0,330665
Vazao de ar (L) -0,36123  0,616193 -0,58622  0,570722
Vazao de ar (Q) -0,34380 0,843758 -0,40746  0,692257
Am:Md (L) -0,58424  0,310936 -1,87895  0,089678
Am:Md (Q) 0,08567  0,313750 0,27305 0,790371
Concentracéo (L) -0,43151 0,310936 -1,38779  0,195344
Concentracéo (Q) 0,39433  0,313750 1,25681 0,237384

Temperatura x Velocidade -0,28092  0,487144 -0,57667 0,576910
Temperatura x Am:Md 0,40762 0,324762 1,25512 0,237972
Temperatura x Concentracdo  0,18698  0,324762 0,57575 0,577509
Velocidade x Am:Md -0,29263 0,487144 -0,60071 0,561403
Velocidade x Concentracdo  -0,48459  0,487144 -0,99475  0,343317
Am:Md x Concentracao 0,20308  0,324762 0,62531 0,545774

Os valores de umidade variaram entre 0,16 e 2,91%. Caliskan e Dirim
(2013) encontraram valores de umidade semelhantes ao deste trabalho, nédo
ultrapassando 2,94%, na secagem de extrato de sumagre por spray dryer utilizando
maltodextrina como agente carreador.

A temperatura do ar foi o unico fator que influenciou a umidade final do
produto (Tabela 5.3). A temperatura apresentou um efeito negativo, ou seja,
maiores temperaturas levaram a producdo de p6s com umidades menores. A
proporcao Am:Md ndo foi significativa a 95% de confianca, porém, essa variavel
apresentou um valor de p igual a 0,089678, o que indica que é estatisticamente

significativa em um limite de confianca de 91,03%. Este limite pode ser
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considerado confidvel, j& que podem ocorrer erros relacionados & analise de
umidade, principalmente em se tratando de um produto com alta higroscopicidade.
Portanto, essa variavel ndo foi ignorada na analise estatistica.

Com a eliminagdo dos fatores n&o-significativos, foram obtidas a
significancia da regresséo e da falta de ajuste em relagdo a 95% de confianca (p <
0,05), através do teste F, na analise de variancia (ANOVA). A Tabela 5.4 apresenta
os valores de F calculado e tabelado.

Tabela 5.4. Analise de variancia (ANOVA) do modelo ajustado para umidade.

SQ GL MQ Fealculado Ftabelado
Regressao 6,82 2 3,41 8,69 3,44
Residuo 8,64 22 0,39
Falta de 8,59 21 0,41 7,70 248,27
ajuste
Erro puro 0,05 1 0,05
Total 15,46 24

*Valores tabelados de F a p <0,05.
SQ = soma quadréatica, GL = grau de liberdade, MQ = média quadratica

O coeficiente de determinagio R? para 0 modelo ajustado foi de 0,4410 e 0
modelo apresentou regressdao significativa ao nivel de 95% de confianca (F
calculado > F tabelado) e falta de ajuste ndo significativa no mesmo nivel de
confianca (F calculado <F tabelado). Porém o modelo para a umidade no processo
de secagem do extrato de beterraba em spray dryer ndo foi considerado preditivo
pelo baixo valor de R? obtido.

Os menores valores de umidade foram encontrados para as maiores
temperaturas de secagem, confirmando que a temperatura exerce um efeito negativo
sobre essa resposta analisada. Fazaeli et al. (2012) estudaram os efeitos das
condigdes de secagem por spray dyer nas propriedades fisicas de suco de amora
negra em po e também constataram esse efeito da temperatura do ar de secagem
sobre o teor umidade das capsulas usando maltodextrina e goma ardbica como
material de parede. Segundo esses autores, iSso acontece porque uma temperatura
de entrada mais elevada contribui para o aumento da taxa de transferéncia de calor

para a particula, proporcionando maior forga motriz para que ocorra a evaporagao
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de umidade das gotas. Consequentemente, pos com teor de umidade reduzida sio
formados. Também foi observado que a variacao da propor¢do Am:Md influencia
no teor de umidade, ou seja, o aumento da concentracdo de maltodextrina leva a
uma reducdo significativa do teor de umidade, resultados semelhantes aos dos
estudos de Tuyen, Nguyen e Roach (2010) no estudo das propriedades de suco de
melao vermelho asiatico em pd e de Fazaeli et al. (2012) para o suco em p6 de

amora negra.

5.2.2. Rendimento

Os resultados da andlise estatistica dos dados experimentais para
rendimento obtidos na secagem do extrato de beterraba sdo apresentados na Tabela
5.5. Em negrito foram destacados os efeitos significativos dos fatores lineares,
quadraticos e das interacGes a 95% de confianca (p < 0,05).

Os valores obtidos para rendimento variaram de 2,96 até 81,34%. Esses
resultados estdo em concordancia com os obtidos por Fazaeli et al. (2012) no estudo
dos efeitos das condi¢des de secagem por spray dryer nas propriedades fisicas de
suco de amora negra em pd, com maior rendimento de 82,0%.

A temperatura e a vazao de ar foram os fatores que mais influenciaram no
rendimento do processo (Tabela 5.5). Esses fatores foram estatisticamente
significativos sobre o rendimento do processo em um nivel de 95% de confianga.
Além disso, apresentaram um efeito positivo, ou seja, maiores temperaturas e
velocidades do ar de secagem levaram a obtencdo de maiores valores para
rendimento. A vazdo de ar quadratica e a interacdo temperatura x velocidade
apresentaram valores de p iguais a 0,056363 e 0,058199, respectivamente, por isso

ndo foram descartadas na predicdo do modelo, na andlise estatistica.
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Tabela 5.5. Efeito estimado, erro, coeficiente t e grau de significancia estatistica,

para cada fator no modelo codificado para rendimento.

Fatores Efeito Erro t (10) Significancia

Estimado Padréo Estatistica (p)
Temperatura do ar (L) 26,8319 7,36806  3,64165 0,004524
Temperatura do ar (Q) 2,9537 7,43474  0,39729 0,699503
Vazéo de ar (L) 62,3448  14,60154 4,26974 0,001638
Vazéo de ar (Q) 43,1337  19,99398 2,15733 0,056363
Am:Md (L) -0,7921 7,36806 -0,10750  0,916520
Am:Md (Q) -0,4513 7,43474  -0,06071  0,952788
Concentracao (L) -7,6375 7,36806  -1,03657 0,324353
Concentracéo (Q) 7,2491 7,43474  0,97502 0,352544
Temperatura x Velocidade 24,6838  11,54353 2,13833 0,058199
Temperatura x Am:Md -10,7058  7,69569 -1,39115  0,194355
Temperatura x Concentragdo  -3,2500 7,69569 -0,42231 0,681734
Velocidade x Am:Md -14,5148  11,54353 -1,25739  0,237182
Velocidade x Concentragdo 2,0608 11,54353 0,17853 0,861873
Am:Md x Concentragéo 4,2065 7,69569  0,54661 0,596632

Com a eliminacdo dos fatores ndo-significativos, foram obtidas a
significancia da regressdo e da falta de ajuste em relacdo a 95% de confianca (p <
0,05), atraves do teste F, na analise de variancia (ANOVA). A Tabela 5.6 apresenta

os valores de F calculado e tabelado.

Tabela 5.6. Anélise de variancia (ANOVA) do modelo ajustado para rendimento.

SQ GL MQ Fcalculado Ftabelado
Regressao 7997,70 4 1999,43 9,65 2,87
Residuo 4145,20 20 207,26
Falta de 4142,26 19 218,01 73,96 247,58
ajuste
Erro puro 2,95 1 2,94
Total 12142,91 24

*Valores tabelados de F a p <0,05.
SQ = soma quadréatica, GL = grau de liberdade, MQ = média quadréatica

O coeficiente de determinagdo R? para o modelo ajustado foi de 0,6586 € 0
modelo apresentou regressdo significativa ao nivel de 95% de confianga (F
calculado > F tabelado) e falta de ajuste ndo significativa no mesmo nivel de

confianga (F calculado < F tabelado). Porém o modelo para o rendimento no
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processo de secagem do extrato de beterraba em spray dryer nao foi considerado
preditivo pelo baixo valor de R? obtido.

Os maiores valores de rendimento foram encontrados para as maiores
temperaturas e velocidades de secagem, confirmando o efeito positivo sobre essa
resposta analisada. Goula, Adamopoulos e Kazakis (2004) estudaram o efeito destas
variaveis sobre as caracteristicas de tomate em po6 obtido por spray dryer e
concluiram que o rendimento da secagem aumentou com o aumento da temperatura

e da vazao de ar, assim como observado neste trabalho.

5.2.3. Solubilidade

Os resultados da andlise estatistica dos dados experimentais para
solubilidade dos p0s obtidos na secagem do extrato de beterraba sdo apresentados
na Tabela 5.7. Em negrito foram destacados os efeitos significativos dos fatores
lineares, quadraticos e das interacfes a 95% de confianca (p < 0,05).

Os valores obtidos para solubilidade estdo acima de 90% e estdo de acordo
com a literatura. Zuanon, Malacrida e Telis (2013) obtiveram valores de
solubilidade acima de 85% na microencapsulacdo de oleoresina de curcuma.
Mishra, Mishra e Mahanta (2014) relatam valores de solubilidade acima de 90%
para suco de sarandi obtido por spray dryer em diferentes concentragdes de
maltodextrina.

A temperatura linear e quadratica, a vazdo de ar, a concentracdo total de
agentes carreadores linear e quadratica e a interacdo velocidade x Am:Md foram os
fatores que mais influenciaram na solubilidade das capsulas (Tabela 5.7). Esses
fatores foram estatisticamente significativos sobre a solubilidade em um nivel de
95% de confianca. Os efeitos de temperatura e concentracao linear se apresentaram
com efeitos positivos, enquanto essas variaveis quadraticas se apresentaram com
efeito negativo. A vazdo de ar apresentou um efeito positivo, assim, quanto maior
a vazdo de ar maior a solubilidade. A interacdo velocidade x concentracdo

apresentou um efeito negativo. A relacéo de propor¢do Am:Md apresentou valor de
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p de 0,056986, por isso ndo foi descartada na predicdo do modelo, na andlise

estatistica.

Tabela 5.7. Efeito estimado, erro, coeficiente t e grau de significancia estatistica,

para cada fator no modelo codificado para solubilidade.

Fatores Efeito Erro t (10) Significancia

Estimado Padréao Estatistica (p)
Temperatura do ar (L) 1,71743  0,249342  6,8879 0,000043
Temperatura do ar (Q) -1,50009 0,251599 -5,9622 0,000139
Vazdo de ar (L) 2,09067 0,494130 4,2310 0,001741
Vazédo de ar (Q) -1,15506  0,676615 -1,7071 0,118605
Am:Md (L) 0,15924  0,249342 0,6386 0,537405
Am:Md (Q) -0,54114  0,251599 -2,1508 0,056986
Concentracao (L) 1,03683  0,249342  4,1583 0,001954
Concentracéo (Q) -1,06641  0,251599  -4,2385 0,001720
Temperatura x Velocidade 0,40633  0,390644  1,0402 0,322758
Temperatura x Am:Md 0,02738  0,260429  0,1051 0,918345
Temperatura x Concentracdo  0,14156  0,260429  0,5436 0,598637
Velocidade x Am:Md -1,56543  0,390644  -4,0073 0,002489
Velocidade x Concentragdo 0,17643  0,390644  0,4516 0,661159
Am:Md x Concentracao -0,27622  0,260429 -1,0606 0,313801

Com a eliminacdo dos fatores ndo-significativos, foram obtidas a

significancia da regressdo e da falta de ajuste em relacdo a 95% de confianca (p <

0,05), atraves do teste F, na analise de variancia (ANOVA). A Tabela 5.8 apresenta

os valores de F calculado e tabelado.

Tabela 5.8. Anélise de variancia (ANOVA) do modelo ajustado para

solubilidade.
SQ GL MQ Fcalculado Ftabelado
Regressao 58,54 7 8,36 32,67 2,61
Residuo 4,35 17 0,25
Falta de 4,30 16 0,27 517 246,32
ajuste
Erro puro 0,05 1 0,05
Total 62,89 24

*Valores tabelados de F a p <0,05.

SQ = soma quadratica, GL = grau de liberdade, MQ = média quadrética
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O modelo codificado proposto para representar a solubilidade dos pds
obtido no processo de secagem do extrato de betalainas esta descrito na Equacao
(5.2).

Solubilidade = 98,73 + 1,58 T — 1,377 2 + 2,67V + 0,41P + 0,98Q — 0,940° — + 1,70V’ P
(5.1)

Onde: T = Temperatura do ar de secagem (°C)
V = Vazio do ar de secagem (L/h)
P = Propor¢ao Am:Md

Q = Concentragao total de agentes carreadores (g/100 g)

O coeficiente de determinagdo R? para 0 modelo ajustado foi de 0,9308. Isso
indica que o modelo explicou 93,08% da variacdo dos dados observados.

O modelo apresentou regressao significativa ao nivel de 95% de confianga
(F calculado > F tabelado) e falta de ajuste ndo significativa no mesmo nivel de
confianca (F calculado < F tabelado). Portanto, o modelo ajustado para solubilidade
no processo de secagem do extrato de beterraba em spray dryer foi considerado
preditivo.

A Figura 5.2 apresenta as superficies de resposta geradas pelo modelo
proposto, considerando os pontos médios das variaveis estudadas no processo. A
figura evidencia que os maiores valores de solubilidade foram encontrados para
temperaturas e concentragdes mais altas, prevalecendo o efeito positivo dessas

variaveis. O mesmo acontece para a variavel vazao de ar.
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Figura 5.2. Superficie de resposta para solubilidade, relacionando: ( a )

Temperatura do ar de secagem x Vazdo do ar de secagem; ( b ) Temperatura do ar
de secagem x Am:Md; ( ¢ ) Temperatura do ar de secagem x Concentracao total de
carreadores; ( d ) Am:Md x Concentragao total de carreadores; ( € ) Vazao do ar de

secagem x Am:Md; ( f ) Vazdo do ar de secagem x Concentra¢do total de
carreadores.
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5.2.4. Retencio das betalainas

Os resultados da analise estatistica dos dados experimentais para retencdo
de betalainas nas microcapsulas obtidas por spray dryer sdo apresentados na Tabela
5.9. Em negrito foram destacados os efeitos significativos dos fatores lineares,

quadréticos e das interacdes, a 95% de confianga (p < 0,05).

Tabela 5.9. Efeito estimado, erro, coeficiente t e grau de significancia estatistica,

para cada fator no modelo codificado para retencao.

Fatores Efeito Erro t (10) Significancia

Estimado Padréao Estatistica (p)
Temperatura do ar (L) 1,84301 0,437770 4,20998 0,001800
Temperatura do ar (Q) -0,95395  0,441732 -2,15955  0,056152
Vazao de ar (L) 0,93595 0,867545 1,07884 0,305991
Vazao de ar (Q) -0,66005 1,187935 -0,55563  0,590677
Am:Md (L) 0,11512  0,437770 0,26297 0,797915
Am:Md (Q) -0,03273  0,441732 -0,07411  0,942388
Concentracéo (L) 1,22576  0,437770  2,80000 0,018795
Concentracéo (Q) -1,30215 0,441732 -2,94782 0,014589

Temperatura x Velocidade -0,38103  0,685854 -0,55555  0,590730
Temperatura x Am:Md 0,49183 0,457236 1,07565 0,307348
Temperatura x Concentracdo -1,49444  0,457236 -3,26841 0,008453
Velocidade x Am:Md 1,01551  0,685854  1,48066 0,169503
Velocidade x Concentragdo 2,27451  0,685854 3,31632 0,007796
Am:Md x Concentracao 0,26349  0,457236 0,57627 0,577173

A retencdo de betalainas variou entre 40 e 46% nas microcapsulas. Apesar
de ndo parecer uma concentracdo expressiva, esses valores representam uma
concentracdo de betalainas entre 0,247 e 1,785 mg/g de sélido seco, as quais séo
consideradas elevadas, quando comparadas a outros estudos que relatam
concentracbes de 0,0168 e 0,0152 mg/g de betalainas encapsuladas com
maltodextrina  (MORHAMMER et al.,, 2006) e 0,120 mg/g de betalainas
encapsuladas com goma ardbica em spray dryer (PITALUA et al., 2010).
Kshirsagar et al. (2009) encapsularam oleoresina de clrcuma com goma arabica e
maltodextrina por spray dryer e tiveram uma retencdo de 48,0% utilizando

maltodextrina, resultados condizentes com os deste trabalho.
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A temperatura do ar, concentragdo linear e a interagdo velocidade x
concentracdo apresentaram um efeito positivo, ou seja, quanto maiores foram os
seus valores, maior foi a retencdo de betalainas nas capsulas produzidas.
Janiszewska (2014) observou um aumento da fracdo violeta das betalainas em
microcépsulas de extrato de beterraba em matrizes de goma arabica e maltodextrina
com o aumento da concentragéo de carreador.

A concentracdo quadrética e a interacdo temperatura x concentragao tiveram
um efeito negativo sobre a retencdo de betalainas, ou seja, quanto maior seus
valores, menor a retencdo do pigmento nas capsulas.

A temperatura do ar quadratica apresentou valor de p de 0,056152, por isso
ndo foi descartada na predicdo do modelo, na analise estatistica.

Com a eliminagdo dos fatores n&o-significativos, foram obtidas a
significancia da regresséo e da falta de ajuste em relagdo a 95% de confianca (p <
0,05), através do teste F, na analise de variancia (ANOVA). A Tabela 5.10 apresenta

os valores de F calculado e tabelado.

Tabela 5.10. Analise de variancia (ANOVA) do modelo ajustado para retencao.

SQ GL MQ Fcalculado Ftabelado
Regressao 55,29 6 9,21 14,36 2,66
Residuo 15,67 18 0,87
Falta de 15,54 17 0,91 5,60 246,74
ajuste
Erro puro 0,13 1 0,13
Total 70,96 24

*Valores tabelados de F a p < 0,05.
SQ = soma quadratica, GL = grau de liberdade, MQ = média quadréatica

O modelo codificado proposto para representar a retencéo de betalainas nas

microcapsulas obtidas por spray dryer esta descrito na Equacao (5.2).

Retencdo = 44,96 + 1,97 T-0,99 T>+1,22 Q- 1,33 0%-1,49 TQ + 2,27V Q (5.2)

O coeficiente de determinagio R? para o modelo ajustado foi de 0,7792. Isso

indica que o modelo explicou 77,92% da variacdo dos dados observados.
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O modelo apresentou regressao significativa ao nivel de 95% de confianca

(F calculado > F tabelado) e falta de ajuste ndo significativa no mesmo nivel de

confianga (F calculado < F tabelado). Portanto, o modelo ajustado para retengdo de

betalainas das microcapsulas obtidas por spray dryer foi considerado preditivo.

A Figura 5.3 apresenta as superficies de resposta geradas pelo modelo

proposto, considerando os pontos médios das variaveis estudadas no processo.

Pode-se constatar que os valores intermedidrios de concentragdo total de agentes

carreadores foram os que resultaram em maior retencao de betalainas.
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Figura 5.3. Superficies de resposta para retencao relacionando: ( a ) temperatura
do ar x concentracdo, (b ) vazao de ar x concentracdo total de carreadores.

5.2.5. Parametro C* das medidas de cor

Os resultados da analise estatistica dos dados experimentais para o
parametro C* das medidas de cor das microcapsulas de betalainas obtidas por spray
dryer sdo apresentados na Tabela 5.11. Em negrito foram destacados os efeitos
significativos dos fatores lineares, quadraticos e das interacdes, a 95% de confianca
(p <0,05).

De acordo com a Tabela 5.11, o Unico fator que apresentou influéncia
significativa sobre o parametro C* foi a proporcdo AM:Md. No entanto,

considerando-se um valor de p igual a 0,15 (ou seja, um intervalo de confianga de
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85%), a concentracdo total de carreadores quadratica, também foi considerado

significativo. Sendo assim, este fator ndo foi descartado na analise estatistica, sendo

utilizado para a predi¢cdo do modelo.

A concentracdo e a proporcdo Am:Md causaram um efeito negativo no

valores de C*, ou seja, quanto maior a concentragao e a propor¢do Am:Md, menor

o valor C* obtido. Os valores de C* neste trabalho variaram entre 17,49 e 31,51.

Os valores de C* representam a intensidade cromatica e quanto maior o seu valor,

mais intensa a cor do produto. Vergara et al. (2014) estudaram microcapsulas de

betalainas de polpa de figo da india (Opuntia ficus-indica) usando amido

modificado como agente carreador e encontraram valores de C* de 18,2 e 18,7 para

0 extrato e para a polpa, respectivamente.

Tabela 5.11. Efeito estimado, erro, coeficiente t e grau de significancia estatistica,

para cada fator no modelo codificado para C*.

Fatores Efeito Erro t (10) Significancia

Estimado Padréo Estatistica (p)
Temperatura do ar (L) -1,25889  1,609537 -0,78214 0,452252
Temperatura do ar (Q) -0,49009 1,624104 -0,30176 0,769017
Vazdo de ar (L) -1,66606  3,189676 -0,52233 0,612815
Vazdo de ar (Q) -1,03703  4,367644 -0,23743 0,817113
Am:Md (L) 0,10163  1,609537 0,06314 0,950897
Am:Md (Q) -3,78197  1,624104 -2,32865 0,042147
Concentracéo (L) 0,43271  1,609537 0,26884 0,793518
Concentracéo (Q) -2,78040  1,624104 -1,71196 0,117685
Temperatura x Velocidade 2,63187  2,521661 1,04371 0,321195
Temperatura x Am:Md 1,99521  1,681107 1,18684 0,262719
Temperatura x Concentracdo -2,48917 1,681107 -1,48067 0,169499
Velocidade x Am:Md -1,08406  2,521661 -0,42990 0,676385
Velocidade x Concentracdo  -1,68438 2,521661 -0,66796 0,519276
Am:Md x Concentracao 0,06688 1,681107 0,03978 0,969051

Com a eliminacdo dos fatores ndo-significativos, foram obtidas a

significancia da regressdo e da falta de ajuste em relacdo a 85% de confianca (p <

0,15), pelo teste F, na analise de variancia (ANOVA). A Tabela 5.12 apresenta 0s

valores de F calculado e tabelado.
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Tabela 5.12. Andlise de variancia (ANOVA) do modelo ajustado para C*.

SQ GL MQ Fcalculado Ftabelado
Regresséo 81,29 2 40,64 4,23 3,44
Residuo 211,48 22 9,61
Falta de 182,05 21 8,67 0,29 248,27
ajuste
Erro puro 29,43 1 29,43
Total 292,77 24

*Valores tabelados de F a p <,15.
SQ = soma quadratica, GL = grau de liberdade, MQ = média quadratica

O coeficiente de determinagdo R? para 0 modelo ajustado foi de 0,2776 e 0
modelo apresentou regressdo significativa ao nivel de 95% de confianca (F
calculado > F tabelado) e falta de ajuste ndo significativa no mesmo nivel de
confianca (F calculado < F tabelado). Porém, o modelo ajustado para C* nao foi

considerado preditivo, pelo baixo valor de R? encontrado.

5.2.6. Parametro L* das medidas de cor

Os resultados da analise estatistica dos dados experimentais para o
parametro L* das medidas de cor das microcapsulas de betalainas obtidas por spray
dryer séo apresentados na Tabela 5.13.

De acordo com a Tabela 5.13, nenhum fator apresentou influéncia
significativa sobre a o parametro L*. No entanto, considerando-se um valor de p
igual a 0,15 (ou seja, um intervalo de confianca de 85%), a proporcdo Am:Md
quadratica e a concentracao total de carreadores quadratica foram consideradas
significativas. Sendo assim, estes fatores foram considerados na andlise estatistica,
sendo utilizados para a predicdo do modelo.

A concentracdo e a proporcdo Am:Md causaram um efeito positivo no
valores de L*, ou seja, quanto maior a concentracdo e a propor¢cdo Am:Md, maior
o0 valor L* obtido. Os valores de L* neste trabalho variaram entre 58,99 e 76,34.
Vergara et al. (2014) estudaram microcapsulas de betalainas de polpa de figo da
india (Opuntia ficus-indica) usando amido modificado como agente carreador e
encontraram valores de L* de 68,1 e 69,9 para 0 extrato e para a polpa,

respectivamente. O efeito positivo da concentracdo de carreadores também foi
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observado por Caliskan e Dirim (2013) na secagem de extrato de sumagre por spray
dryer utilizando maltodextrina como agente carreador, com valores de L* variando

entre 59,15 e 75,43, semelhantes ao deste trabalho.

Tabela 5.13. Efeito estimado, erro, coeficiente t e grau de significancia estatistica,

para cada fator no modelo codificado para L*.

Fatores Efeito Erro t (10) Significancia
Estimado Padréo Estatistica (p)

Temperatura do ar (L) 1,56851 2,225855 0,70468 0,497093
Temperatura do ar (Q) 0,12356 2,245998  0,05501 0,957212

Vazdo de ar (L) 2,65438 4,411053 0,60176 0,560731

Vazdo de ar (Q) 0,80359 6,040084 0,13304 0,896799
Am:Md (L) 1,11924 2,225855  0,50284  0,625967

Am:Md (Q) 4,58575 2,245998  2,04174  0,068448
Concentracao (L) 0,60892 2,225855  -0,27356 0,789986
Concentracéo (Q) 3,91543 2,245998  1,74329 0,111888
Temperatura x Velocidade  -4,69788  3,487244  -1,34716 0,207660
Temperatura x Am:Md -1,57120  2,324829  -0,67/584 0,514470
Temperatura x Concentracédo 3,59026 2,324829  1,54431 0,153546
Velocidade x Am:Md 2,68618 3,487244  0,77029  0,458941

Velocidade x Concentracdo  2,18524 3,487244  0,62664  0,544935
Am:Md x Concentracao 0,36630 2,324829  0,15756  0,877940

Quando se compara as amostras obtidas nos ensaios de secagem, pode-se
observar que o0 aumento na concentracdo total de carreadores e 0 aumento da
maltodextrina produz pés com maiores valores de L*. Isso pode ser explicado pelo
fato de os carreadores serem brancos e, assim, produzirem amostras mais claras
(SOUZA et al., 2015).

Com a eliminacdo dos fatores ndo-significativos, foram obtidas a
significancia da regressdo e da falta de ajuste em relacdo a 85% de confianca (p <
0,15), através do teste F, na analise de variancia (ANOVA). A Tabela 5.14 apresenta

os valores de F calculado e tabelado.
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Tabela 5.14. Andlise de variancia (ANOVA) do modelo ajustado para L*.

SQ GL MQ Fcalculado Ftabelado
Regresséo 144,22 2 72,11 3,78 3,44
Residuo 419,95 22 19,09
Falta de 379,18 21 18,06 0,44 248,28
ajuste
Erro puro 40,77 1 40,77
Total 564,17 24

*Valores tabelados de F a p <0,15.
SQ = soma quadratica, GL = grau de liberdade, MQ = média quadratica

O coeficiente de determinagdo R? para 0 modelo ajustado foi de 0,2556 € 0
modelo apresentou regressdo significativa ao nivel de 95% de confianca (F
calculado > F tabelado) e falta de ajuste ndo significativa no mesmo nivel de
confianca (F calculado < F tabelado). Porém o modelo para o L* nao foi
considerado preditivo, pelo baixo valor de R? obtido.

Os maiores valores de L* foram obtidos para os altos valores de Am:Md e
concentracgdo total de carreadores, confirmando o efeito positivo dessas variaveis

para L*.

5.2.7. Parametro & das medidas de cor

O angulo de tonalidade cromatica % nao apresentou nenhum fator
significativo com relagdo as capsulas de betalainas obtidas por spray dryer, ou seja,
nenhuma variavel do processo interferiu nos resultados para essa resposta. Os

valores variaram de 2,28 a 8,40 para as amostras.

5.3.Selecao das melhores amostras

Levando-se em conta os resultados do planejamento experimental e 0s
valores das respostas estudadas para cada amostra, foi selecionado um grupo de
quatro melhores amostras: Am80Md20[15] (composta por 15 g/100 g de agentes
carreadores, dos quais 80% é amido modificado 20% €é maltodextrina),

Am80Md20[35] (composta por 35 g/100g de agentes carreadores, dos quais 80% é
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amido modificado e 20% € maltodextrina), Am50Md50[15] (composta por 15
g/100g de agentes carreadores, dos quais 50% é amido modificado e 50% &
maltodextrina), Am50Md50[35] (composta por 35 g/100g de agentes carreadores,
dos quais 50% ¢é amido modificado e 50% é maltodextrina), apresentadas na Figura
5.4.

(a) (b)

(c) (d)
Figura 5.4. Microcapsulas de betalainas. Amostras ( a ) Am80Md20[15], ( b))
Am80Md20[35], ( ¢ ) Am50Md50[15], ( d ) Am50Md50[35].

Essas quatro amostras foram produzidas sob as mesmas condi¢bes de
secagem (180 °C, 500 L/h, 5 mL/min) e apresentaram uma combinagdo de bons
resultados de umidade, rendimento, solubilidade, retencdo de betalainas e dos
pardmetros de cor L*, C* e h e seguiram para anélises de morfologia, distribuicdo
e tamanho de particula, isotermas de sorcéo, testes de compressdo para analise de

pegajosidade, temperatura de transi¢ao vitrea e testes de estabilidade a luz a 25 °C.
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5.4.Morfologia das microcépsulas

As Figuras 5.5 e 5.6 apresentam a morfologia das microcapsulas de
belatainas para as amostras Am80Md20[15], Am80Md20[35], Am50Md50[15] e
Am50Md50[35].
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Figura 5.5. MEV das particulas referentes as amostras Am80Md20[15] (a) e (b) e
Am80Md20[35] (c) e (d).

De acordo com as Figuras 5.5 e 5.6, a grande maioria das particulas se
apresentaram esféricas, o que é caracteristico dos processos de secagem por spray
dryer, com as paredes enrugadas com formagdo de saliéncias. As amostras com
maior concentracdo total de carreadores resultaram em particulas com paredes mais

lisas. Silva et al. (2013) avaliaram a morfologia de microcapsulas de extrato de
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casca de jabuticaba em matrizes de maltodextrina, goma ardbica e amido
modificado obtidas por spray dryer e observaram que as particulas obtidas
combinando Am:Md exibiram superficies irregulares, com arestas e fissuras, assim
como neste trabalho. Rocha, Favaro-Trindade e Grosso (2012) também observaram
estas caracteristicas em microcépsulas de licopeno obtidas por spray dryer. A
formacdo desses entalhes na superficie das particulas obtidas por secagem por
pulverizacdo é geralmente atribuida ao encolhimento da particula devido a perda
drastica de umidade seguido de arrefecimento (ROSENBERG; KOPELMAN;
TALMON, 1985; TONON; BRABET; HUBINGER, 2009).
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(c)
Figura 5.6. MEV das particulas referentes as amostras Am50Md50[15] (a) e (b) e
Am50Md50[35] (c) e (d).

A aderéncia das particulas pequenas a superficie das particulas de maior

dimensao também foi observada nas amostras estudadas. O mesmo comportamento
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também foi observado por Cano-Chauca et al. (2005). No que diz respeito ao
tamanho das particulas, as maiores concentragdes de agentes carreadores resultaram
nas maiores particulas (Figuras 5.5 (c) e (d) e 5.6 (c) e (d)). O tamanho médio da
gota atomizada varia diretamente com a viscosidade do liquido, a uma velocidade
de atomizacdo constante. Quanto maior a viscosidade do liquido, maiores sdo as
gotas formadas durante a atomizacdo e, portanto, maiores as particulas de pé
obtidas (MASTERS, 1979).

5.5.Distribuicéo e tamanho de particula

A Tabela 5.15 apresenta o tamanho médio das particulas das amostras
Am80Md20[15], Am80Md20[35], Am50Md50[15], Am50Md50[35], enquanto a
Figura 5.7 corresponde as curvas obtidas para a distribuicdo do tamanho de

particulas para essas mesmas amostras.

Tabela 5.15. Diametro médio das particulas das amostras Am80Md20[15],
Am80Md20[35], Am50Md50[15], Am50Md50[35].

Amostra Diametro médio das particulas (um)
Am80Md20[15] 10,74 + 0,10°
Am80Md20[35] 22,26 + 0,242
Am50Md50[15] 6,78 + 0,08¢
Am50Md50[35] 19,28 +0,27°

Médias + desvio padrdo (n=5)

As amostras apresentaram particulas com tamanho variando entre 6,78 e
22,6 um de diametro. Fernandes, Borges e Botrel (2014) encontraram particulas
que ndo ultrapassaram 13,5 pm de didmetro na microencapsulacéo de dleo essencial
de alecrim em matrizes de goma ardbica, amido, maltodextrina e inulina. O
processo de microencapsulacdo por spray dryer € caracterizado pela formacgédo de
particulas pequenas. De acordo com a literatura, o diametro dessas particulas

depende do método de atomizacdo utilizado, das propriedades do material, da
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concentracéo e da viscosidade do material encapsulado e das condigdes de secagem
(CAI; CORKE, 2000; JAFARI et al., 2008).

Volume (%)

Diameter (um)

Figura 5.7. Distribuicdo do tamanho de particulas para as amostras
Am80Md20[15] (----), Am80Md20[35] (—), Am50Md50[15] ( — ),
Am50Md50[35] ().

Na Figura 5.7, pode-se observar uma distribuicdo bimodal das
particulas, ou seja, aparecem dois picos distintos, cada um representando um
tamanho predominante. Essa caracteristica pode ser vantajosa em se tratando do
armazenamento dos pos, ja que as particulas menores podem preencher os espacos
presentes entre as particulas maiores, fazendo com que determinado volume de
capsulas ocupe menor espaco (TONON, 2009). O tamanho das particulas secas em
spray dryer é um fator importante, devido a sua forte influéncia sobre sua aparéncia,
fluidez e dispensabilidade (REINECCIUS, 2004).
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5.6. Isotermas de sorcao

Os resultados experimentais da umidade de equilibrio obtidos a 25°C, para
as amostras Am80Md20[15], Am80Md20[35], Am50Md50[15], Am50Md50[35],
armazenadas em 7 solugdes salinas saturadas com diferentes atividades de agua,

estdo mostrados na Tabela 5.16.

Tabela 5.16. Valores experimentais de umidade de equilibrio a 25°C, para as
amostras Am80Md20[15], Am80Md20[35], Am50Md50[15], Am50Md50[35].

Atividade Umidade de equilibrio Xeq (9/g matéria seca)

de agua
(aj) Am80Md20[15] Am8OMd20[35] Am50Md50[15] Am50Md50[35]
0,112 0,0154 £0,0021 0,0092 +0,0023 0,0100 + 0,0004 0,0114 +0,0011
0,225 0,0174 £0,0003 0,0172 +0,0005 0,0166 +0,0010 0,0176 + 0,0017
0,32 0,0306 + 0,0001 0,0309 +0,0014 0,0272 +£0,0018 0,0297 + 0,0010
0,432 0,0492 +0,0004 0,0499 +0,0008 0,0476 +0,0002 0,0511 +0,0004
0,529 0,0702 +£0,0013 0,0743+0,0026 0,0672 +0,0000 0,0695 + 0,0006
0,645 0,1076 £ 0,0020 0,1159 +0,0070 0,1117 +0,0000 0,1081 + 0,0025
0,755 0,1752 £ 0,0023 0,1822 + 0,0040 0,1758 =+ 0,0000 0,1697 £+ 0,0026

Observa-se que, a temperatura constante, os valores das umidades de
equilibrio aumentam com o aumento da atividade de agua, semelhante ao
comportamento de pds de beterraba, cenoura e abdbora verificado por Costa,
Medeiros e Mata ( 2003). Isso significa que as amostras tornam-se higroscopicas,
em razdo da dissolucdo da maltodextrina, como relatado por Gogtus, Maskan e
Kaya (1998).

higroscopicidade, o maior valor de umidade de equilibrio observado foi de 0,1822

Porém, ainda que as microcdpsulas tenham mostrado
g/g de matéria seca, o qual é considerado um valor baixo, demonstrando que as
microcapsulas sdo pouco higroscépicas.

Um baixo valor de umidade de equilibrio é um fator importante para manter

a baixa atividade de &gua dentro da microcapsula e impedir o crescimento
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microbiol6gico, pois em regides de atividade de agua menor que 0,30 € atingida a
zona de absor¢do primaria, na qual as moléculas de agua estdo fortemente ligadas
ao alimento, o que impede o crescimento de micro-organismos (CELESTINO,
2010). Labuza e Altunakar (2007) ainda discutem que na faixa de atividade de agua
de 0,20-0,30, as rea¢Bes quimicas que exigem presenca de agua terdo inicio, e acima
deste teor de umidade, a oxidacdo lipidica (se houver) sera iniciada. Em uma faixa
de 0,35-0,50 mudancas nas caracteristicas fisicas do produto podem ocorrer. A
umidade critica em termos de desenvolvimento microbiolégico em produtos
alimenticios ¢ de 0,60.

Os modelos de BET e GAB foram ajustados aos dados de sorcdo
experimentais para amostras Ms80Md20 [15], Ms80Md20 [35], Ms50Md50 [15],
e Ms50Md50 [35] (Tabela 5.17). Ambos 0os modelos mostraram bom ajuste,
levando-se em conta o coeficiente de determinagdo (R?) e o erro médio relativo
(MRE%). Os parédmetros de ajuste do modelo de BET indicaram que o
comportamento de sor¢do das quatro formulacdes em pd foi muito semelhante
(Figura 5.8) e que a umidade de monocamada, correspondente ao teor de umidade
de méxima estabilidade, ficaram em um estreito intervalo entre 0,05-0,056 g/g
matéria seca. Comparando esses valores com os valores da umidade de equilibrio
apresentados na Tabela 5.16, € visto que os teores de umidade da monocamada
estdo em torno de aw = 0,432. Este € o valor pelo qual a resisténcia a compressao
(abordada no item 5.8) das formulagcbes Am80Md20[15], Am80Md20[35], e
Am50Md50[15] apresentou uma diminuicdo repentina, enquanto a formulacéo
Am50Md50[35] apresentou 0 mesmo nivel de diminuicdo da forca apenas com aw
=0,529. E também importante notar que o teor de umidade final atingido pelos pos
de betalaina apds 98 dias de armazenamento ficou na faixa de 4,56 e 5,80 g/100 g
de matéria seca (Tabela 5.20), sendo estes valores proximos aos teores de umidade
de monocamada de BET. Telis e Martinez-Navarrete (2009) sugeriram que a
temperatura de transicdo vitrea (Tg), em vez da aw, poderia ter uma melhor

correlacdo com as propriedades mecanicas dos ingredientes alimentares.
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Tabela 5.17. Parametros de ajuste dos modelos de BET e GAB, coeficientes de

determinacdo (R?2) e erro médio relativo (MRE%) das isotermas de sorcdo de agua,
a 25 °C para as amostras Am80Md20[15], Am80Md20[35], Am50Md50[15],

Am50Md50[35].
Modelo Amostra Parametros

GAB (9/9 ma)t(éTia seca) Cons K R? MRE (%)
Am80Md20[15] 0.052 1.521 1.001 0.9964 2.66
Am80Md20[35] 0.131 0.546  0.852 0.9997 1.10
Am50Md50[15] 0.135 0.473  0.855 0.9989 3.48
Am50Md50[35] 0.070 1.065 0.934 0.9986 1.74

BET (9/9 ma)t(ér:ia seca) Ceer R? MRE (%)
Am80Md20[15] 0.052 1.504 0.9971 2.73
Am80Md20[35] 0.056 1.396 0.9981 3.34
Am50Md50[15] 0.055 1.243 0.9978 0.49
Am50Md50[35] 0.050 1.632 0.9982 0.82

Os pos avaliados possuem baixa higroscopicidade para as quatro

formulagdes, pois o amido modificado e a maltodextrina apresentam pequeno

namero de grupos hidrofilicos, absorvendo pouca umidade e tornando o p6 mais

estavel. A estabilidade do p6 é importante, pois a preservacdo de uma baixa

atividade de adgua impede o crescimento microbiolégico. Ainda pode-se observar

que a composicdo dos agentes carreadores das microcapsulas ndo alterou o

comportamento das isotermas de sor¢do (Figura 5.8).
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Figura 5.8. Isotermas de sorc¢ao das amostras Am80Md20[15] (m), Am80Md20[35]
(e), Am50Md50[15] (A) e AmS0MdS0[35] (V) de microcépsulas de betalainas

ajustadas pelo modelo de BET.

As curvas obtidas apresentaram formato tipo Ill, de acordo com a
classificacdo de BET (BRUNAUER et al., 1938). Este tipo de curva também foi
observado por Vasquez et al. (2013) na construcao de isotermas de sorcao de polpa
de mirtilo liofilizados.

Algumas mudancas nas caracteristicas fisicas dos pds armazenados em
diferentes umidades relativas foram observadas (Figura 5.9). Quando armazenadas
sob condicBes de umidades relativas de até 43% (K.CO3), as particulas
permaneceram na forma de um po solto, para as quatro amostras analisadas. Porém,
a uma umidade relativa de 53% (Mg(NO3)2), as particulas comegaram a apresentar
a formacdo de aglomerados e as amostras se apresentaram mais compactadas. Nos
ambientes com umidade relativa mais elevada as transformacoes fisicas foram mais
evidentes e as amostras apresentaram a formacao de aglomerados rigidos e mais
escuros, se apresentando aglomeradas devido a compactacdo. Para o NaNO;

(64,5%) as amostras apresentaram uma coloragdo em tons marrons e para o NaCl
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(75,5%) as amostras estavam liquidas e pegajosas. Tonon (2009) também observou
esse comportamento em suas isotermas de sor¢do do suco de acai em p6 produzido
com diferentes agentes carreadores.

Estudos relatam a ocorréncia de um fendmeno denominado caking no
armazenamento de amostras em po para o estudo de isotermas. Aguilera, Del Valle
e Karel (1995), Tonon (2009) e Labuza e Altunakar (2007) descrevem o caking
como um fendmeno nocivo no qual um pé totalmente solto é transformado em
torrdes, formando em seguida um aglomerado compacto, e finalmente um material
pegajoso, resultando em perda de funcionalidade e reducdo da qualidade. O estagio
inicial do caking ocorre com a deformacéo da superficie, estabelecendo-se pontos
de contato entre as particulas, sem uma diminui¢cdo mensuravel da porosidade. No
inicio do caking, essas pequenas pontes entre as particulas podem ser rompidas com
leves movimentos. O estagio seguinte € aglomeracdo, que envolve uma
consolidacéo irreversivel das pontes, mas a porosidade do sistema & mantida,
resultando em grupos de particulas com integridade estrutural. A compactacdo é um
estdgio ainda mais avangado e esta associada a uma perda pronunciada da
integridade do sistema, como resultado do espessamento das pontes interparticulas
devido a reducéo dos espacos entre as particulas e a deformacdo dos agrupamentos
sob pressé@o. No estagio final do caking, as pontes desaparecem, como resultado da
liguefacdo da amostra, devido ao alto conteudo de &gua, acarretando em uma

solubilizacdo das fragcdes de baixa massa molar.
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Figura 5.9. Amostras Am80Md20[15], Am80Md20[35], Am50Md50[15],

Am50Md50[35], armazenadas em diferentes umidades relativas, a 25°C.
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5.7. Temperatura de transicéo vitrea (TQ)

A Tabela 5.18 apresenta o0s resultados das Tg’s das amostras
Am80Md20[15], Am80Md20[35], Am50Md50[15] e Am50Md50[35], para
diferentes valores de aw. Pode-se observar a diminuigdo da temperatura de transigéo
vitrea com 0 aumento do teor de umidade, devido ao efeito plasticizante da dgua. A
mesma tendéncia foi observada por diversos autores trabalhando com frutas, como
tomate, groselha, abacaxi e acai (GOULA et al., 2008; TELIS.; SOBRAL, 2001;
TONON et al., 2009; WANG; ZHANG; CHEN, 2008). As amostras com maior

concentracdo de maltodextrina apresentaram as maiores Tg’s.

Tabela 5.18. Temperatura de transicdo vitrea (Tg) das amostras
Am80Md20[15], Am80Md20[35], Am50Md50[15] e AmM50Md50[35], para

diferentes valores de aw.

Temperatura de transicéo vitrea, Tg (°C)
Am80Md20[15] Am80Md20[35] Am50Md50[15] Am50Md50[35]

0,112 75,05+1,75 87,41+2,00 97.13+1.67 104.26+1.13
0,225 68,63+1,20 79,16+1,71 84.51+1.11 107.13+2.34
0,320 58,38+0,44 67,37+2,61 64.94+2.21 91.54+0.91
0,432 45,74+1,53 59,04+0,47 48.24+1.91 76.25+2.44
0,529 35,70+0,18 43,61+3,57 35.78+0.92 52.00+1.64
0,645 4,47+0,17 3,04+1,97 4.94+1.00 16.09+1.14
0,755  -16,30+0,00 -5,94+1,37 -9.06+1.15 -6.30+1.88

Médias + desvio padréo (n=3)

Os valores de Tg obtidos neste trabalho seguiram o mesmo comportamento
dos obtidos por Silva et al. (2006) para polpa de camu-camu adicionada de
maltodextrina 20DE e liofilizada. Os autores observaram menores valores de Tg
para a polpa liofilizada sem maltodextrina, confirmando a eficiéncia da adicdo de
um agente carreador na melhora da qualidade e estabilidade do pd. Tonon et al.

(2009) observou valores maiores de Tg no estudo de suco de acai atomizado usando
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maltodextrina 10 DE comparado ao uso de maltodextrina 20 DE, relatando que a
maltodextrina 10 DE tem um menor grau de hidrdlise e maior massa molar, o que
esta intimamente ligado a Tg nestes materiais.

Além disso, pode-se observar que as amostras com menor concentracao de
carreadores apresentaram menores valores de Tg.

Os valores obtidos para as Tg’s podem explicar a dificuldade em secar sucos
e extratos sem adicdo de um agente carreador. Estudos mostram que a adicdo de
agentes carreadores levam a um consideravel aumento na Tg. Silva et al. (2006)
verificou um aumento na Tg na liofilizagdo de camu-camu com uso de celulose pura
de 74,59 para 125,45 °C, quando 30% de maltodextrina era adicionado. Kurozawa
et al. (2009) obteve Tg de 44,43 °C para hidrolisado proteico de carne de frango em
po puro, enquanto que a adicdo de 10% de maltodextrina elevou o valor da Tg para
91,90. A temperatura de pegajosidade de materiais € normalmente cerca de 10-23
°C superior a sua Tg e, na secagem por atomizacéo, particulas que estdo acima desta
variacao de temperatura tendem a aderir a parede do secador afetando a propriedade
de escoamento livre (TONON et al., 2009).

5.8.Testes de compressao

Os testes de compressdo mecanica foram realizados a fim de quantificar o
efeito de plasticizacdo causado pela adsorcdo de agua sobre as propriedades
mecanicas das amostras com diferentes formulac6es. A Figura 5.10 mostra a forca
méaxima no teste de compressdo efetuado em cada amostra de microcapsulas de
betalainas em diferentes atividades de agua (aw). Foi observado um comportamento
decrescente da forca de compressdao em todas as amostras com o aumento da aw,
como descrito por Mosquera, Moraga e Martinez-Navarrete (2011) no estudo de
polpa de morango liofilizada com maltodextrina e goma arabica e Telis e Martinez-
Navarrete (2009) em suco liofilizado de toranja. Durante o periodo de
acondicionamento nas diferentes umidades relativas, as amostras acondicionadas
em ambientes com solugdes de NaNO- e NaCl (altos valores de umidade relativa)

tiveram mudancas nas caracteristicas fisicas pela ocorréncia de caking e liquefacéo,
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fendmeno ja descrito anteriormente, que impossibilitaram a realizagao dos testes de
compressao.

A reducéo na forca de compressédo é considerado indicativo de um aumento
na susceptibilidade do p6 ao colapso. Pode ser observado (Figura 5.10) que o pd
que apresenta a forca de compressdo mais alta, para cada valor de aw, é a formulagéo
Am50Md50[35]. Esse resultado pode ser explicado pela maior concentracdo de
agentes carreadores presentes nesta amostra, assim como na amostra
Am80Md50[35], que também exibe elevados valores de resisténcia a compressao
quando comparado com as amostras Am50Md50[15] e Am80Md50[15], mas a

relacio Am:Md parece exercer certa influéncia nos resultados.
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Figura 5.10. Forcas de compressdao das amostras Am80Md20[15] (m),
Am8OMd20[35] (o), Am50Md50[15] (A) e Am50Md50[35] (V), em diferentes

valores de ay, a 25°C.



90

5.9.Testes de estabilidade

5.9.1. Estabilidade a luz

A Tabela 5.19 apresenta os resultados dos parametros L*, h, C* e 4E* das
analises de cor das amostras Am80Md20[15], Am80Md20[35], Am50Md50[15],
Am50Md50[35] submetidas a exposi¢do a luz no instante inicial e ao final dos 98
dias de avaliagéo.

Tabela 5.19. Pardmetros L*, h, C* e AE* das amostras Am80Md20[15],
Am80Md20[35], Am50Md50[15], Am50Md50[35] no tempo inicial (0 d) e apos
98 dias (98 d) de exposicdo a luz a 25 °C.

L* h Cc* AE*
Amostra

od 98d 0d 98d 0d 98d 0d 98d

Am80Md20[15] 68,655° 69,982 4,16 23,94%¢ 19,077 8,44AT 328" 5 1989
Am80Md20[35] 70,428 76,07% 6,874¢ 21,998¢ 13,078 8,89AT 6,62" 12,4549
Am50Md50[15] 71,10 68,985% 3,168¢ 22,86"° 20,90"9 5,29B¢ 1,92¢9 3,00¢f
Am50Md50[35] 71,03% 70,508% 6,88"° 21,798 18,9979 8,14 3,029 5415

Valores médios (n = 3).

Médias seguidas de letras maitsculas diferentes na mesma coluna diferem estatisticamente (Teste
de Tukey, p <0,05).

Médias seguidas de letras minusculas diferentes na mesma linha diferem estatisticamente (Teste
de Tukey, p <0,05).

Ap0s o tempo de armazenamento foi detectado um aumento significativo (p
< 0,05) nos valores de L* para as amostras Am80Md20[15] e Am80Md20[35],
enquanto as amostras Am50Md50[15] e Am50Md50[35] permaneceram sem
mudancas significativas neste parametro. Esse resultado indica que a maltodextrina
exerce maior efeito protetor sobre as betalainas. Spada et al. (2012) também
verificaram aumento significativo de L em B-caroteno microencapsulado com
amido de pinhdo apos 25 dias de armazenamento a 25 °C. Estes autores atribuem
as mudancas a oxidacao do corante, que reduz a intensidade da cor nas capsulas,

revelando a cor branca do material encapsulante. Zuanon, Malacrida e Telis (2013)
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estudaram a estabilidade a luz de microcépsulas de oleoresina de clrcuma em
matrizes de goma arabica e gelatina e também observaram aumento nos valores de
L* ap6s um periodo de 35 dias.

As alteracdes mais evidentes ocorreram no angulo de tonalidade h, que
aumentou para todas as formulagGes, indicando uma diminui¢do na coloragéo
avermelhada, bem como em C* (saturacao), que diminuiu, mostrando que as cores
das amostra tornaram-se menos vivas e mais opacas. Esses resultados também séo
relatados por Spada et al. (2012). Por outro lado, com excecdo da formulacao
Am80Md20[35], que apresentou AE* = 12,45, os pos apresentaram 3,00 < AE* <
5,41. De acordo com Obdn et al. (2009), valores de AE* < 1,5 sdo considerados
pequenos, indicando que a amostra € quase idéntica a original, por observacao
visual. Para 1,5 <AE*<5, a diferenca de cor ja pode ser distinguida, e esta diferenga
torna-se evidente para 4E* > 5. Os valores obtidos no presente trabalho foram
maiores do que este limite, mas deve ser levada em conta a condigdo extrema
imposta as amostras (98 dias de exposicdo continua a luz). Gandia-Herrero et al.
(2010) compararam os parametros de cor de indicaxantina encapsulada em
maltodextrina com luz e no escuro, e determinaram AE* = 7,76, apds seis meses ao
abrigo de luz, ao passo que apds 0 mesmo tempo no escuro AE* foi de apenas 0,93.

A Tabela 5.20 apresenta a degradacdo das betalainas e valores de umidade
para as amostras Am80Md20[15], Am80Md20[35], Am50Md50[15],
Am50Md50[35] nos instantes inicial e final, durante o tempo de exposi¢do a luz a
25 °C. A concentracdo de betalainas diminuiu significativamente ao longo do
estudo e pode ser observado que a degradacdo mais intensa ocorreu durante os 14
primeiros dias, como mostrado na Figura 5.11. Apds esse periodo a concentragdo
do pigmento se manteve estavel. Zuanon, Malacrida e Telis (2013) também
observaram mudancas mais intensas na cor de capsulas de curcumina expostas a
luz nas primeiras semanas de estudo. Outro fator que pode influenciar na perda de
cor é o teor de umidade, que teve um aumento significativo, em todos 0s casos, com

0 passar do tempo.
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Tabela 5.20. Degradacdo das betalainas e valores de umidade para as amostras
Am80Md20[15], Am80Md20[35], Am50Md50[15], Am50Md50[35] durante o
tempo de exposicao a luz a 25 °C.

Betalainas (%)  Betalainas Umidade

Amostra (mg/g ss) (%) b. s.
0d 98d 0d 98d 0d 98d
Am80Md20[15] 100 15,06 0,73° 0,11B4 1,74”° 580"
Am80Md20[35] 100 29,418 0,34B¢ 0,108 0,598 5 GgAa
Am50Md50[15] 100 13,70° 0,71%° 0,108¢ 1,70 45652
Am50Md50[35] 100 52,94% 0,36%¢ 0,18"¢ 0,39" 46752

Valores médios (n = 3).

Meédias seguidas de letras mailsculas diferentes na mesma coluna diferem estatisticamente (Teste
de Tukey, p <0,05).

Meédias seguidas de letras minusculas diferentes na mesma linha diferem estatisticamente (Teste
de Tukey, p <0,05).
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Figura 5.11. Alteracbes na concentracdo de betalainas nas amostras
Am8OMd20[15] (m), Am8OMd20[35] (), Am50Md50[15] (A) e Am50Md50[35]

('¥) durante o tempo de exposicédo a luz a 25 °C.
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Ao final dos testes de estabilidade, relacionando as anélises dos parametros
de cor e a concentracdo de betalainas das capsulas, pode-se concluir que, as
amostras Am80Md20[15] e Am50Md50[15], com menor concentracdo de sélidos
totais (15%), apresentaram cor mais intensa inicialmente, com concentracdo de
betalainas de 0,73 e 0,71 mg/g, respectivamente, porém, com o passar dos dias,
apresentaram maior degradacgéo. Portanto as amostras com maior concentracao de
solidos (35%) e menor teor de betalainas inicialmente (0,34 e 0,36 mg/g) foram as
mais estaveis. Durante 0 armazenamento a umidade aumentou significativamente
entre os instantes inicial e final para todas as amostras, podendo ter influenciado

negativamente na estabilidade do pigmento.
5.9.2. Estabilidade ao pH
A Figura 5.12 representa as microcapsulas de betalainas apds secagem

(lado esquerdo), ao lado das microcapsulas reconstituidas (hidratadas) da amostra
Am80Md20[15].

(a) (b)
Figura 5.12. Amostra Am80Md20[15] de microcapsulas de betalainas em po (a) e

reconstituidas (b).

Os parametros L*, a* e b* das microcapsulas reconstituidas estdo
apresentados na Tabela 5.21. Sabe-se que os valores de L* expressam a

luminosidade, luminancia ou claridade da amostra, variando de 0 a 100, ou seja,
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quanto mais proximo de 100, mais clara é a amostra e quanto mais préximo de 0,
mais escura. Observa-se que, com relagcdo ao parametro L*, as amostras do extrato,
Am80Md20[15] e Am50Md50[15] ndo apresentam diferenca significativa (p <
0,05), enquanto a amostras Am80Md20[35] foi significativamente malis clara, com
L* = 18,59. A amostra Am50Md50[35] foi significativamente mais escura, com L*
= 10,17. Valores positivos de a* correspondem a intensidade da cor vermelha e,
portanto, observa-se que as amostras de capsulas reconstituidas tém comportamento
semelhante ao do extrato puro, exceto a Am50Md50[35], que apresentou um valor
significativamente inferior ao das demais amostras. Com a reconstitui¢do, as
amostras se mostraram mais escuras e com altos valores de a*, quando comparado
aos valores obtidos para os pdés, evidenciando fortemente a cor vermelha das
amostras e remetendo a forte intensidade da coloracdo do extrato liquido de
beterraba. Valores positivos de b* correspondem a intensidade da cor amarela e
entre as amostras Am80Md20[15] e Am50Md50[15] ndo foram observadas
diferencas significativas, ao contrario das outras amostras que apresentaram valores

significativamente diferentes.

Tabela 5.21: Parametros L*, a* e b* das microcapsulas de betalainas para o extrato
de beterraba puro e amostras Am80Md20[15], Am80Md20[35], Am50Md50[15],
Am50Md50[35] de capsulas de betalainas reconstituidas.

Amostra L* a* b*
Extrato 1542°£0,08 47,54°£0,01 29,76°+0,01
AmBOMd20[15]  1506°+0,16 4562°+0,28 2597°+0,27
AmBOMd20[35] 1859 +0,03 49,97+0,08 32,02+ 0,04
AmSOMdS0[15] 1598+ 0,03 46,90°+0,14 27,55°+0,05
AmSOMdS0[35]  10,179+0,07 38,10°+0,22 17,53¢+0,12

Valores médios (n = 3).

Médias seguidas de letras diferentes na mesma coluna diferem estatisticamente (Teste de Tukey,

p<0,05).

Nas Figuras 5.13, 5.14 e 5.15 encontram-se plotados os resultados dos

parametros L*, a* e b*, respectivamente, encontrados na analise de alteracéo de cor
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do extrato de beterraba e das microcapsulas reconstituidas, em diferentes faixas de
pH.

Observando os resultados de L*, para o extrato (Figura 5.13) nota-se que
h& uma variacdo crescente de luminosidade com a mudanca de pH, atingindo um
pico em pH 6 (maior claridade) e decaindo em seguida, sendo que em pH 8 foi
atingido o menor valor, ou seja, h4 um escurecimento da amostra. Observando as
amostras Am80Md20[15] e Am50Md50[15], nota-se que elas apresentaram
resultados semelhantes entre si, porém ao contrario do comportamento do extrato,
mostraram-se mais estaveis. As amostras Am80Md20[35] e Am50Md50[35]

apresentaram valores proximos com queda acentuada a partir do pH 6.
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Figura 5.13: Valores de L* em diferentes faixas de pH para as amostras de
microcapsulas reconstituidas Am80Md20[15] (o), Am80Md20[35] (e),
Am50Md50[15] (A), Am50Md50[35] (V) e para o Extrato de beterraba puro (3%).

Para o parametro a* (Figura 5.14), observa-se que o extrato foi fortemente
influenciado pelo pH, sofrendo quedas bruscas de colora¢do nos pH’s 6 ¢ 8. O

mesmo comportamento foi observado com relacdo ao parametro b* (Figura 5.15)
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para esta amostra. As amostras encapsuladas, novamente apresentaram valores
estaveis de a*, exceto em pH 8 onde todas se apresentaram com menor intensidade

de vermelho, mas ainda assim, mostraram-se mais estaveis.
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Figura 5.14: Valores de a* em diferentes faixas de pH para as amostras de
microcapsulas reconstituidas Am80Md20[15] (o), Am80Md20[35] (e),
Am50Md50[15] (A), Am50Md50[35] (V) e para o Extrato de beterraba puro (3%).

Em relacdo ao parametro b*, pode-se observar uma curva até o pH 5 e
descendente até o pH 8. Ja o extrato apresenta forte instabilidade nos pH’s 6 e 8.
As amostras de capsulas reconstituidas com iguais concentracdes de sélidos totais
apresentaram comportamento semelhante entre si e 0 comportamento do extrato foi
semelhante aquelas com 15% de sélidos na formulagéo.

A Figura 5.16 ilustra a amostra Am80Md20[15] de capsulas reconstituidas
e o0 extrato puro em diferentes faixas de pH. Nota-se no extrato que, em pH igual a
2, sua coloracao € mais escura, tendendo a ficar mais clara a partir dos aumento dos
valores de pH. Chegando ao pH igual a 8, hd& uma mudanca evidente, na qual ele

torna-se mais escuro e com menor tonalidade marrom. Para a amostra encapsulada,
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também é possivel observar esta transi¢do de claridade e escurecimento, bem como
a menor intensidade da cor vermelha no pH 8, porém ndo ha escurecimento do
pigmento, evidenciando a colaboracdo dos agentes carreadores na preservacdo da

cor caracteristica destas amostras.
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Figura 5.15: Valores de b* em diferentes faixas de pH para as amostras de
microcapsulas reconstituidas Am80Md20[15] (o), Am80Md20[35] (e),
Am50Md50[15] (A), Am50Md50[35] (V) e para o Extrato de beterraba puro (3%).

Delgado-Vargas et al. (2000) afirmam em seus estudo que solucdes
vermelhas contendo betalainas geralmente sdo estaveis na faixa de pH entre 3 e 7,
em valores de pH inferiores a 3 a cor sofre uma alteracdo para violeta e acima de 7
a solucdo torna-se azulada devido a um deslocamento no comprimento de onda de
méaxima absor¢do. Huang e Elbe (1987) mostraram que o pH 6timo para
estabilidade maxima da betanina na presenca de oxigénio esta entre 5,5 e 5,8. Wang
et al. (2008) realizou estudos com curcumina e também evidenciou que em pH &cido
ocorria deposicao, enquanto que em condic@es alcalis, a cor tornava-se marrom.

Em relacdo ao pH, pode-se concluir que a amostra de extrato liquido se

apresentam mais estaveis no intervalo de pH entre 3 e 5, enquanto as amostras
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microencapsuladas sdo estaveis num intervalo maior, entre 3 e 6. Stintzing et al.
(2006), identificaram valores de pH 6timo de 4,5 a 5,0 para betalainas e 3,5 para
antocianinas livres e a degradagédo destes pigmentos quando avaliados a pH 7,0,

valores condizentes com os obtidos neste trabalho.

pH Reconstituida Extrato

Figura 5.16. Influéncia do pH sobre a cor da amostra Am80Md20[15] de céapsulas

reconstituidas e do extrato de beterraba em diferentes faixas de pH.
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5.10.Atividade antioxidante

A Tabela 5.22 apresenta os resultados para as analises da atividade
antioxidante para o extrato de beterraba in natura e para as amostras do extrato
microencapsulado  Am80Md20[15], Am80Md20[35], AmM50Md50[15] e
Am50Md50[35].

Tabela 5.22. Atividade antioxidante do extrato de beterraba in natura e das
amostras Am80Md20[15], Am80Md20[35], Am50Md50[15], Am50Md50[35] de

extrato de beterraba microencapsulado.

Amostra Atividade Antioxidante
umol TE /100 g (b.s.)
Extrato de beterraba 12,882+ 0,11
Am80Md20[15] 10,29° + 0,05
Am80Md20[35] 10,66 + 0,17
Am50Md50[15] 9,43+ 0,21
Am50Md50[35] 9,71°+ 0,09

Valores médios + desvio padréo (n = 3).
Médias seguidas de letras diferentes na mesma coluna diferem estatisticamente (Teste de Tukey,
p <0,05).

As amostras encapsuladas apresentaram atividade antioxidante entre 9,71
¢ 10,66 umol TE /100 g s.s, enquanto a atividade antioxidante obtida para o extrato
in natura foi significativamente maior, de 12,88 umol TE / 100 g s.s. Esse fato pode
ser explicado pelo fato de que, no processo de atomizagdo, as amostras sao expostas
a altas temperaturas, apesar de ser por um curto intervalo de tempo. Apesar dessa
queda significativa, as microcapsulas conservaram mais de 70% da atividade
antioxidante. Ainda, pode-se observar que as diferencas na proporcdo de amido
modificado e maltodextrina influenciaram significativamente nos resultados, sendo
que as maiores atividades antioxidantes foram observadas nas amostras contendo
mais amido modificado, engquanto a concentracdo de solidos ndo influenciou

significativamente nos resultados.
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Cai, Sun e Corke (2003) relatam em seus estudos que betalainas de pitaia
e beterraba vermelha exibem forte atividade antioxidante em meio bioldgico, por
inibicdo da peroxidacdo de lipideos. As betalainas também sdo capazes de
neutralizar lipoperoxidases, enzimas que podem danificar células gastrointestinais
durante a digestdo dos alimentos. Gengatharan et al. (2015) estudaram betalainas
de diferentes fontes para potencial aplicacdo em alimentos funcionais e afirmam
que a ingestdo humana de uma dose Unica de suco de beterraba vermelha resulta
num aumento de antioxidantes no sistema, enquanto a administracdo oral de
betalainas de beterraba vermelha (5, 20 ou 80 mg/kg de peso corporal) melhora
significativamente a atividade de enzimas antioxidantes no bago e rim, em uma dose
peso-dependente.

Tonon, Brabet e Hubinger (2010) avaliaram a estabilidade e a atividade
antioxidante de antocianinas de suco de acai atomizadas usando maltodextrina,
goma arabica e amido de tapioca e concluiram que a atividade antioxidante diminui
com o0 aumento da atividade de &gua. No entanto, 0 aumento de temperatura de
armazenamento resultou em maior atividade antioxidante, o que foi explicado por
duas hipoteses: a presenca de compostos nao-identificados no acai, que podem
contribuir para a sua capacidade antioxidante e a ocorréncia da reacdo de Maillard,
que também resulta em compostos com atividade antioxidante.

Moser et al. (2017) avaliaram a estabilidade de antioxidantes de suco de
uva BRS Violeta microencapsulado com misturas de malodextrina e proteinas
durante o armazenamento em diferentes temperaturas e observaram que o tempo e
a temperatura de armazenamento nao influenciam significativamente na atividade
antioxidante dos sucos em pd apos 150 dias. Esses autores relatam atividades
antioxidantes de 9,83, 11,06, 7,94 e 8,60 umol TE / 100 g s.s. nas capsulas de suco

avaliadas no tempo inicial, valores similares aos obtidos neste trabalho.



101

5.11.Aplicacdo das capsulas como corante em queijo petit suisse

5.11.1. Composicao fisico-quimica do queijo petit suisse

A Tabela 5.23 apresenta a composi¢éo fisico-quimica do queijo petit suisse

produzido para a aplicacéo das capsulas como corante natural de betalaina.

Tabela 5.23. Composicao fisico-quimica do queijo petit suisse

Umidade e volateis (g/100g) 73,81 +0,11*
Cinzas (g/100g) 0,66 + 0,02
Lipidios totais (g/100g) 9,31 +0,03!
Proteina (Nx6,38) (g/100g) 6,40 + 0,19*
Carboidratos totais (g/100g) 9,82

Calorias (Kcal/100g) 1492

pH 4,35 + 0,001*

! Médias + desvio padrao.

20 valor caldrico da amostra foi calculado pela soma das porcentagens de proteina e carboidratos
multiplicados pelo fator 4 (Kcal/g) somado ao teor de lipidios totais multiplicado pelo fator 9
(Kcal/g).

O queijo petit suisse produzido (Figura 5.17) apresentou um alto valor de
umidade, que é caracteristico deste produto. Os resultados para cinzas, lipideos
totais, proteina, carboidratos e pH sdo condizentes com os de Prudencio et al.
(2008), que estudaram petit suisse tradicional e com substituicdo do leite por soro,

com emprego de extratos de betalainas e antocianinas como corantes naturais.
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(a) (b) (c) (d)
Figura 5.17. Amostras de queijo petit suisse produzidas com corante de extrato de
beterraba microencapsulados (a) Am80Md20[15], (b) Am80Md20[35], (c)
Am50Md50[15], (d) Am50Md50[35].

5.11.2. Estabilidade do queijo petit suisse

Na Tabela 5.24 sdo evidenciados os valores dos parametros de cor L*, h e
C* e pH averiguados no intervalo de tempo de vinte dias, periodo no qual o queijo
permaneceu apto para consumo durante o armazenamento sob refrigeracdo. Apos
esse periodo os queijos apresentaram-se com odor desagradavel e improprios para
consumo. Inicialmente as amostras apresentaram valores de pH em torno de 4,30,
com exce¢do da amostra comercial, que apresentou um pH de 4,68. Ao final do
periodo de avaliacdo, a amostra comercial permaneceu sem alteragdes significativas
do pH, enquanto as demais amostras apresentaram uma queda significativa deste
parametro (Tabela 5.25), o0 que é um indicio de acidificagdo e um alerta em relagéo

a deterioracédo do alimento.



Tabela 5.24. Pardmetros de cor L*, h e C* das amostras de petit suisse comercial e com corante de betalainas Am80Md20[15],

Am80Md20[35], Am50Md50[15], Am50Md50[35] no tempo inicial (0 d) e apos 20 dias (20 d) de armazenamento a 5 °C.

C*
Amostra 0d 20 0d 20 0d 20
Comercial 78,177%40,07  79,297%+0,02  11,07A°+0,07 9,78°°+0,08 11,94°°+0,06  11,13°°+0,02

Am80Md20[15] 66,08°%+0,01  65,31%%+0,09 5,71841,77 4,4759+0,11 22,36°+0,02  23,25%°+0,30

Am80Md20[35] 72,18%2+0,05  73,81%2+0,61  10,54"°+0,03 9,37°°40,10 15,90%°+0,02  15,258°+0,18

Am50Md50[15] 66,62°%+0,05  64,93°%+0,93 5,968°+0,05 5,928°+0,19 21,34%°+0,02  20,14""+0,60

Am50Md50[35] 72,25%40,08  73,965%40,27  10,92°°4+0,05  10,81°°4+0,37  15,88%°+0,08  15,36%°+0,26

Valores médios + Desvio padrdo (n = 3).
Médias seguidas de letras maiusculas diferentes ha mesma coluna diferem estatisticamente (Teste de Tukey, p <0,05).

Médias seguidas de letras minusculas diferentes na mesma linha diferem estatisticamente (Teste de Tukey, p <0,05).
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Tabela 5.25. Valores de pH das amostras de petit suisse comercial e com corante
de betalainas Am80Md20[15], Am80Md20[35], Am50Md50[15], Am50Md50[35]
no tempo inicial (0 d) e apds 20 dias (20 d) de armazenamento a 5 °C.

Amostra 0d pH 20 d

Comercial 4,68%+0,001 4,32%+0,000
Am80Md20[15] 4,35"+0,002 3,13°+0,002
Am80Md20[35] 4,30°+0,000 3,39°+0,001
Am50Md50[15] 4,33+0,001 3,17°40,001
Am50Md50[35] 4,27°+0,003 3,34°+0,000

Valores médios + desvio padrdo (n = 3).
Meédias seguidas de letras diferentes na mesma coluna diferem estatisticamente (Teste de Tukey,
p <0,05).

As amostras mantiveram as caracteristicas da cor durante o periodo de
armazenamento avaliado. A estabilidade da cor do produto deve-se ao
armazenamento refrigerado a 5 °C, que contribui para a manutencdo da cor,
resultado também reportado por Cai et al. (2001) que observaram a retencao de cor
de betaxantinas de Celosia argentea, planta conhecida no Brasil como crista de
galo, observando um aumento significativo de 12,0% para 76,2%, quando
armazenado a 22 e 4 °C, respectivamente, ap6s 20 semanas, confirmando, assim, a

forte influéncia da temperatura sobre a estabilidade do pigmento.

5.11.3. Analise sensorial

5.11.3.1. Determinacao da cor ideal

Por meio do teste de cor ideal foi possivel identificar a amostra de extrato
de beterraba microencapsulado que os consumidores consideraram ideal para o uso
como corante no queijo petit suisse.

Apos realizar o teste, as respostas subjetivas dos provadores foram
transformadas em valores numéricos, sendo que 0 extremo da escala

“Extremamente menos concentrado que o ideal” correspondeu a -4,5 e 0 extremo
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da escala “Extremamente mais concentrado que o ideal” correspondeu a 4,5. O meio
da escala identificado como “Ideal” correspondeu ao valor 0. Foi calculada a média
aritmética simples das notas referentes a cada amostra e construido um grafico das
médias com relacdo as concentracGes de betalainas contidas em cada amostra
analisada (Figura 5.18).

A partir do gréfico foi realizada a regressdo linear dos pontos e, de acordo
com a equacdo da reta, a concentracdo ideal de betalainas que deve estar presente
na fracdo de corante utilizada na amostra de petit suisse seria de 0,30 mg/g de
solidos do corante (Figura 5.18). Essa concentracdo de betelainas € muito préxima
da concentracdo contida nas amostras do extrato de beterraba microencapsulado
Am80Md20[35] e Am50Md50[35], que € de 0,34 mg/g, demonstrando que 0s
queijos utilizando esses corantes foram os que mais se aproximaram do ideal de cor

para 0s consumidores.

4 - y =2.0832x-0.6261
R?=0.9943

Notas na escala ideal
o -
1

Concentragdo de betalainas (mg/g ss)

Figura 5.18. Andlise de cor ideal do queijo petit suisse utilizando as amostras
Am80Md20[15], Am80Md20[35], Am50Md50[15], Am50Md50[35] como
corante.

O mesmo comportamento dos consumidores em relacdo as amostras de
queijo petit suisse coloridos com as capsulas Am80Md20[35] e Am50Md50[35]
também foi observado nos histogramas das frequéncias das respostas dos

provadores com relacdo a cada concentracdo de betalainas utilizada (Figura 5.19).
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Figura 5.19. Histogramas das respostas obtidas para cada um dos corantes de
beterraba microencapsulados utilizados para determinacao da cor ideal: (a) Amostra
comercial, (b) Am80Md20[15], (c) Am80Md20[35], (d) Am50Md50[15] e (e)
Am50Md50[35].

Observando os histogramas, percebeu-se que, para a amostra comercial, as

notas se concentraram no lado negativo, ou seja, foram consideradas com cor menos
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intensa que o ideal e, para as amostras de petit suisse contendo as capsulas
Am80Md20[15] e Am50Md50[15], a maioria das notas se concentraram entre 0
“0” ¢ o lado positivo, ou seja, foram consideradas com cor “ideal” ou mais intensa
que a ideal. Essas amostras contém maior concentracdo de betalainas e uma
coloragdo mais intensa, que pdde ser percebida pela maioria dos provadores. Ja para
as amostras contendo as capsulas Am80Md20[35] e Am50Md50[35], com menor
concentracdo de betalainas e consequentemente mais claras, grande parte das notas

se concentraram no “0”, nota que significa que a cor foi considerada “Ideal”.

5.11.3.2. Anélise de aceitacéo

Foi realizado um teste de aceitacdo da amostra comercial e das amostras de
queijo petit suisse adicionados dos corantes de extrato de beterraba
microencapsulados referentes as amostras Am80Md20[15], Am80Md20[35],
Am50Md50[15], Am50Md50[35], com 120 consumidores, para avaliar a
aceitacdo/preferéncia dos consumidores pelas amostras. Foram avaliados os
atributos aparéncia, cor, aroma, textura, sabor, e impressao global, aléem da intencéo
de compra por parte do consumidor. As médias das notas atribuidas pelos
consumidores para 0s atributos avaliados estdo apresentadas na Tabela 5.26.

As notas para aparéncia ndo apresentaram diferencas significativas entre as
amostras analisadas, o que significa que os provadores ndo identificaram diferencas
na aparéncia das amostras com o corante de beterraba microencapsulado e a amostra
comercial. Para a cor, os provadores atribuiram notas que indicam que as amostras
de petit suisse com os corantes Am80Md20[35] e Am50Md50[35] sdo as mais
parecidas com a amostra comercial, ja que ndo apresentaram diferenca significativa
no Teste de Tukey, a um nivel de confianca de 95%. Para os outros atributos
avaliados (aroma, textura, sabor e impressdo global), as amostras com o corante de
beterraba ndo apresentaram diferenca significativa entre si, diferenciando-se apenas

com relacdo a amostra comercial.
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Alguns comentéarios negativos dos consumidores sobre a textura das
amostras foram registrados em relacdo a consisténcia das amostras produzidas com
as capsulas, pois ndo estavam tdo firmes e macias quanto a amostra comercial. 1sso
aconteceu pelo fato de que na formulagdo artesanal ndo foram utilizados
espessantes nem conservantes, ao contrério da amostra comercial, que contém
Varios tipos de gomas e outros aditivos que melhoram a textura desses produtos.

Sobre a intencdo de compra, foi elaborado o histograma de distribui¢cdo com
relacdo as amostras de petit suisse com os quatro diferentes corantes, além da
amostra comercial (Figura 5.20).

Para a amostra comercial, as opinibes se dividiram em 53% como
“Certamente compraria este produto” e 36% como “Provavelmente compraria este
produto”, como ja era esperado por se tratar de um produto conhecido ao paladar
dos provadores e de dogura e textura muito agradaveis. As amostras de queijo petit
suisse contendo o corante de beterraba tiveram votos que ficaram na maioria entre
“Provavelmente compraria” ¢ “Tenho divida se compraria ou nao” o produto
apresentado, o que pode ser atribuido principalmente a questdo da textura, sendo
que as amostras com melhor expectativa de compra foram as que continham as
capsulas Am80Md20[35] e Am50Md50[35], que também foram as mais aceitas em
relacdo ao atributo cor, apresentando um comportamento muito semelhante com

relacdo a intencdo de compra.
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Tabela 5.26. Médias das notas atribuidas pelos consumidores para as amostras de petit suisse com extrato de beterraba

microencapsulado.

Atributo Comercial Am80Md20[15] Am80Md20[35] Am50Md50[15] Am50Md50[35]

Aparéncia 7.30" 6.79"% 7.06"% 6.88"% 7.01"s
Cor 6.77° 7.10° 7.432 7.03° 7.332
Aroma 7.82° 6.43° 6.50° 6.28° 6.42°
Textura 8.20% 6.13° 6.39° 6.07° 6.50°
Sabor 8.20° 5.67° 5.97° 5.91° 6.09°
Impresséo a b b b b
Global 7.91 6.14 6.34 6.22 6.41

Meédias seguidas de letras diferentes na mesma linha diferem estatisticamente (Teste de Tukey, p < 0,05).
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M Tenho duvida se compraria ou ndo i Provavelmente ndo compraria

H Certamente ndo compraria
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Figura 5.20. Histogramas de distribuicdo das notas referentes a intencdo de compra

do consumidor, em relacdo as amostras de queijo petit suisse com corante de

beterraba microencapulado.
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6. CONCLUSOES GERAIS

A temperatura de secagem exerceu influéncia significativa sobre todas as
respostas estudadas, exceto sobre os parametros L* e C* das andlises de cor. O
parametro h foi a Gnica resposta estudada que ndo sofreu influéncia significativa de
nenhuma variavel no processo de producao das microcapsulas. A temperatura ainda
influenciou na umidade dos po6s obtidos, sendo que maiores temperaturas
resultaram em menores umidades. O aumento da temperatura resultou em um
aumento do rendimento de processo e da retencdo de betalainas. Os maiores valores
de rendimento foram encontrados para as maiores temperaturas e¢ velocidades de
secagem.

As amostras com maior concentracdo total de carreadores resultaram em
particulas com paredes mais lisas. No que diz respeito ao tamanho das particulas,
as maiores concentracdes de agentes carreadores apresentaram as maiores
particulas, o que esta relacionado ao aumento da viscosidade da mistura.

As particulas apresentaram baixa higroscopicidade. O melhor ajuste
matematico para as isotermas de sorcdo foi obtido pelo modelo de BET.

As amostras com maior concentracdo de carreadores (35%) e menor
concentracdo inicial de betalainas foram as mais estaveis a luz. A umidade
aumentou significativamente entre os instantes inicial e final para todas as amostras,
podendo ter influenciado negativamente na estabilidade do pigmento Essas
amostras ainda apresentaram menor atividade antioxidante, j& que a alta
concentracdo de solidos dilui a concentracdo das betalainas.

Em relacdo ao pH, pode-se concluir que as amostras de extrato liquido
avaliadas apresentam-se estaveis no intervalo de pH entre 3 e 5, enquanto houve
um incremento na estabilidade para as amostras microencapsuladas reconstaituidas,
num intervalo maior de pH, entre 3 e 6.

Em relacdo a analise sensorial do queijo petit suisses, a cor foi o atributo
que mais diferenciou as amostras entre si. Na avaliacdo dos atributos sensoriais, as
amostras de queijo apresentaram diferencas significativas de cor quando

comparados o total de carreadores contido nas capsulas utilizadas como corante.
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Quanto aos demais atributos, apresentaram diferenca significativa apenas em
relacdo a amostra comercial. As amostras mais aceitas pelos consumidores pela
analise de aceitagdo foram preparadas com as microcapsulas das amostras
Am80Md20[35], Am50Md50[35], sendo as que obtiveram maior porcentagem de
votos como cor ideal. A concentracdo ideal de betalainas que deve estar presente na
fracdo de corante utilizada na amostra de petit suisse seria de 0.30 mg/g de s6lidos
do corante.

A secagem por atomizacdo do extrato de beterraba com o uso de amido
modificado e maltodextrina como agentes carreadores resultou em um produto de
baixa umidade, representando um potencial corante natural, que fornece uma boa
retencdo de betalainas e preservacdo da atividade antioxidante. As cépsulas de
betalainas se apresentaram viadveis para a utilizagdo como corante em alimentos,
fornecendo cor desejavel ao queijo petit suisse.

No geral, as amostras Am80Md20[35] e Am50Md50[35] apresentaram
menor retencdo das betalainas, porém foram as mais estaveis, mais homogéneas
com melhor aceitacdo em relacdo a coloracdo do petit suisse, sendo as amostras
mais interessantes para uso como corantes em alimentos. Apods a avaliacdo dos
resultados, é possivel apontar a amostra Am50Md50[35] como a melhor amostra
de cépsulas, pois, além de reunir bons resultados na analise sensorial, apresenta
concentracdes de maltodextrina e amido modificado equilibradas, que agem
sinergicamente aumentando a vida Util e a preservacdo de compostos antioxidantes,
apresentando alto rendimento e caracteristicas fisico-quimicas desejadas nas

capsulas de betalainas.
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7. SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

e  Estudar o processo de secagem do extrato de beterraba utilizando
combinagbes de outros materiais encapsulantes, e ndo apenas
carboidratos. Atualmente, alguns pesquisadores vém utilizando
proteinas como agentes carreadores, principalmente nos casos em que
ocorre grande aderéncia do produto na camara de secagem. As proteinas
promovem uma modificacdo na superficie dos pds e a aderéncia, muitas
vezes, passa a ser menor e ainda podem resultar em produtos de boa
qualidade com um bom rendimento de processo, sempre levando em
conta a relacdo custo-beneficio.

o Avaliar a estabilidade das betalainas e a atividade antioxidante nas
microcéapsulas frente a exposicao a diferentes condi¢des de temperaturas
e periodos de armazenamento.

o Avaliar a atividade antioxidante ao longo do tempo de armazenamento
em produtos submetidos a altas temperaturas formulados com as

microcapsulas de betalainas.
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APENDICE A
PREPARO DA SOLUCAO DE MACLLVAINE

A solucdo tampdo de Macllvaine (Fosfato dissddico — acido citrico) foi
preparado segundo Morita e Assumpcdo (2007). Para tal, foram utilizados os
seguintes materiais:

« Fosfato dissodico (NazHPO4)

« Acido citrico (CsHsO7)

« Agua destilada

Foram preparadas duas solugdes:

1. Solucéo de acido citrico 0,1M: foram dissolvidos 21,008 g de &cido citrico
em égua destilada em um bal&o volumétrico de 1L e completou-se o volume.

2. Solucéo de fosfato dissodico 0,2M: foram dissolvidos 35,628 g de fosfato
dissddico em égua destilada em um baldo volumétrico de 1L e completou-se o
volume.

As solucdes foram preparadas a cada analise, sempre se conferindo o pH. Para
cada novo experimento foi preparada uma nova solucéo tampéo.

Para obter o pH desejado as solugbes foram misturadas nos volumes conforme

a tabela a seguir:
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pH Solucgéo Solucéo pH Solugéo Solugéo
Na:HPO, CeHsO~ Na;HPO4 CeHsO~
0,2M (mL) 0,1M (mL) 0,2M (mL) 0,1M (mL)
2,2 0,40 19,60 5,2 10,72 9,28
2,4 1,24 18,76 54 11,15 8,85
2,6 2,18 17,82 5,6 11,60 8,40
2,8 3,17 16,83 5,8 12,09 7,91
3,0 4,11 15,89 6,0 12,63 7,37
3,2 4,94 15,06 6,2 13,22 6,78
34 5,70 14,30 6,4 13,85 6,15
3,6 6,44 13,56 6,6 14,55 5,45
3,8 7,10 12,90 6,8 15,45 4,55
4,0 7,71 12,29 7,0 16,47 3,53
4,2 8,28 11,72 7,2 17,39 2,61
4.4 8,82 11,18 7,4 18,17 1,83
4,6 9,35 10,65 7,6 18,73 1,27
4,8 9,86 10,14 7,8 19,15 0,85
5,0 10,30 9,70 8,0 19,45 0,55
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